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Depuis ses débuts, l’industrie de la microélectronique connaît un développement 
exponentiel tant les applications sont nombreuses et prometteuses. La plupart des domaines 
de la vie pratique de l’être humain dans les sociétés les plus organisées emploient des 
circuits intégrés. Cette introduction massive résulte principalement de la réduction de la 
taille des circuits et de l’augmentation de leurs performances, qui suivent un rythme 
soutenu et constant depuis le début de cette industrie. Ce succès est attribué à la 
miniaturisation du composant essentiel de la microélectronique : le transistor MOS (Metal 
Oxide Semiconductor) dont la taille caractéristique, la largeur de grille, atteint à présent 32 
nm (320 Å). Il en va de même pour tous les dispositifs présents dans les circuits intégrés, 
en particulier pour les condensateurs intermétalliques ou MIM (Metal Insulator Metal) qui 
présentent cependant des tailles plus élevées. 
En effet la réduction des dimensions est telle que les structures MOS ou MIM 
actuelles présentent une épaisseur d’oxyde isolant souvent de l’ordre de quelques couches 
atomiques. Pour les générations futures et afin de garder la progression des performances 
définie par l’ITRS (International Technology Roadmap for Semiconductors), cette 
épaisseur nécessite d’être réduite jusqu’à des dimensions telles que le courant tunnel, qui 
est un phénomène quantique, limite les performances des dispositifs. Ainsi les oxydes les 
plus répandus comme le dioxyde de silicium (SiO2) atteignent cette limite physique. Cette 
dernière a rendu nécessaire l’emploi de nouveaux matériaux. Ces nouveaux matériaux sont 
les diélectriques à forte permittivité, les diélectriques dits « high-k ». En effet, ces 
matériaux qui présentent une constante diélectrique plus élevée que celle du SiO2 vont 
permettre d’augmenter l’épaisseur de l’oxyde et de réduire le courant tunnel. Les 
matériaux potentiellement aptes à remplir le cahier des charges imposé par l’ITRS sont 
principalement des oxydes amorphes ou des silicates de métaux de transition. 
 
Le fonctionnement normal du dispositif induit une dégradation des différents 
éléments qui le composent. La fiabilité d’un dispositif dépend pour une grande part de 
l’intégrité de l’oxyde dans les structures MIM et MOS. En particulier, l’oxyde peut perdre 
irrémédiablement ses propriétés isolantes au bout d’un certain temps qui dépend des 
conditions d’utilisation. Un tel évènement est appelé rupture diélectrique ou encore 
claquage. Le nombre de structures MIM et MOS étant très élevé, l’étude de la durée de vie 
d’un dispositif complet repose alors sur des tests statistiques accélérés de claquage. Ces 
tests sont par exemple des mesures statistiques de temps ou de tension de claquage 
effectuées dans des conditions bien plus exigeantes que celles de l’utilisation normale. La 
durée de vie en condition d’utilisation normale, par exemple, est alors extrapolée à partir 
de conditions plus sévères en tension ou en température. Cette démarche est d’ailleurs 
commune à tout procédé de fabrication industrielle. La validité de l’extrapolation nécessite 
une compréhension des mécanismes de claquage afin d’établir un modèle d’extrapolation 
le plus réaliste possible. En particulier la durée de vie ou la tension de claquage d’une 
capacité MOS ou MIM dépend de sa surface. Plus la surface est élevée, plus les durées de 
vie ou les tensions de claquage sont réduites. Cette propriété provient de ce que chaque 
élément de surface d’une capacité doit être intègre pour que la capacité totale le soit. Il s’en 
suit une loi d’échelle en surface des distributions de temps ou de tensions de claquage. 
Récemment l’emploi du C-AFM (Conductive Atomic Force Microscope, ou Microscope à 
Force Atomique en mode de Conduction) a permis l’étude des courants de fuite à l’échelle 
nanométrique. Son utilisation pour la caractérisation de la rupture diélectrique à l’échelle 
nanométrique est potentiellement intéressante. La question de la persistance de la loi 
d’échelle jusqu’aux surfaces nanométriques se pose alors naturellement. 
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La présente thèse se propose en étudiant cette question de caractériser la rupture 
diélectrique à l’échelle nanométrique afin de pouvoir ou non mettre à jour des propriétés 
invisibles à l’échelle des mesures standards en microélectronique. En ce sens le but de la 
thèse est de mettre au point une « nanoscopie électrique ». 
 
Nous débuterons ce manuscrit par une présentation du contexte général de cette 
étude. Les enjeux représentés par l’utilisation de diélectriques à forte permittivité seront 
également présentés, puis nous rappellerons les propriétés diélectriques et les principales 
méthodes de caractérisation des capacités MOS et MIM. 
Les principales notions nécessaires à la compréhension de ce travail, notamment la 
rupture diélectrique et son aspect statistique seront rappelées. Pour finir, nous présenterons 
le C-AFM et son utilisation en tant que sonde électrique locale. 
 
Le second chapitre se concentrera autour des dispositifs expérimentaux et de la 
présentation des mesures micrométriques jusqu’à la présentation pratique de l’AFM utilisé 
en ultravide (UHV, Ultra High Vacuum) pour cette étude. Nous présenterons l’ensemble 
des modifications techniques et des optimisations permettant de procéder à des mesures 
électriques fiables et reproductibles. Nous pourrons ainsi voir l’évolution des tests 
électriques au fur et à mesure de la mise au point d’un protocole expérimental. Les mesures 
seront en premier lieu effectuées sur des échantillons témoins permettant de valider les 
résultats par rapport aux données bien connues de l’échelle standard. 
 
Le troisième chapitre présentera une comparaison statistique et systématique des 
mesures effectuées sur les structures MOS et MIM aux échelles nanométrique et standard 
au sens de la microélectronique actuelle. Les tensions (et champs) de claquage et leur 
distribution statistique seront présentées ainsi que les caractéristiques courant-tension. Les 
résultats seront présentés pour des structures MOS de Si / SiO2 (dont on aura fait varier le 
dopage du substrat et l’épaisseur d’oxyde), ainsi que des structures MIM composées d’une 
électrode métallique en TiN, et d’oxydes high-k de différentes épaisseurs de HfO2, ZrO2 ou 
HfSiO. 
 
Le dernier chapitre sera consacré à la synthèse et à l’interprétation de ces mesures. 
On donnera une estimation de la surface effective de contact entre la pointe AFM et la 
surface. La comparaison des échelles nanométrique et standard sera établie. Les 
conséquences sur la valeur des champs de claquage et la densité de sites responsables du 
claquage seront discutées. L’observation systématique d’un courant non ohmique 
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Chapitre 1 – Contexte 
1.1 – Problématique 
1.1.1 – Diminution des tailles et loi de Moore 
 
Au cours des dernières décennies, des progrès surprenants ont été accomplis dans 
les technologies liées aux microprocesseurs, en partie grâce à la réduction en taille des 
dispositifs semiconducteurs, avec pour résultat une augmentation constante du nombre de 
composants par puce. Face à cette évolution extrêmement rapide, certaines hypothèses sont 
apparues sur l’amélioration de leurs performances. C’est ainsi que Gordon Moore, 
cofondateur de la société Intel®, avait affirmé en 1965 au cours d’une conférence de presse, 
que « le nombre de transistors par circuit de même taille allait doubler tous les 18 mois ». 
Cette affirmation a marqué les esprits, puisqu'elle est devenue un défi à tenir pour les 
fabricants de microprocesseurs, et plus particulièrement pour Intel®. La figure 1.1 
représente la loi de Moore, affichant l’évolution du nombre de transistors au sein d’un 
microprocesseur Intel® depuis 1970. L’évolution a été revue, et correspond maintenant à 
doubler le nombre de transistors sur une période d’environ 24 mois. 
 
 
Figure 1.1 : évolution du nombre de transistors dans les microprocesseurs Intel®. 
 
Cette croissance a été permise par l’optimisation soigneusement développée et de 
plus en plus complexe d'un ensemble relativement restreint de matériaux et de processus en 
corrélation, mais sans révolution majeure dans la conception fondamentale des dispositifs, 
et avec seulement des changements mineurs dans les matériaux constitutifs de base. 
La miniaturisation de plus en plus poussée des dispositifs vise à augmenter les 
performances des circuits et à réduire leur coût de fabrication. Cette réduction des 
dimensions concerne en premier lieu les dispositifs fondamentaux que sont les transistors 
MOS (Metal-Oxide-Semiconductor). Afin de réduire encore plus la surface totale occupée, 
il est possible d’intégrer sur une même puce plusieurs fonctions. Ainsi, en plus du 
traitement logique ou analogique de l’information assuré par les transistors MOS, on 
trouve aujourd’hui des composants dédiés par exemple au filtrage radiofréquence (RF) ou 
à l’acquisition d’image, localisés au-dessus des transistors MOS dans les niveaux 
supérieurs d’interconnexion. 
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1.1.2 – Structures MOS et MIM 
 
La structure MOS, ou MIM (Metal-Insulator-Metal), est probablement l’un des 
composants les plus importants de la microélectronique et également l’un des plus simples. 
Il est l’élément essentiel dans la fabrication des MOSFET (Metal-Oxide-Semiconductor-
Field-Effect-Transistor), les transistors à effet de champ qui ont maintenant dépassé le 
milliard d’exemplaires au sein d’un même processeur [Thèse-Bernardini2004]. 
En fonction de l’utilisation, les spécifications recherchées concernent soit la valeur 
de la capacité C, soit les courants de fuite dans l’isolant décrits par la caractéristique I-V 
(courant-tension), soit la linéarité en tension de la capacité décrite par la caractéristique C-
V (capacité-tension). Les domaines suivants utilisent fréquemment les capacités MIM : 
 
- Application radiofréquence (RF) : 
Afin de limiter le phénomène de couplage électrique entre les lignes 
d’interconnections, des capacités dites de découplage sont placées entre 
l’alimentation et la masse. Cette application est celle qui requiert les spécifications 
les moins contraignantes puisqu’elle est peu sensible aux courants de fuite, ne 
nécessite pas de linéarité en tension et requiert des capacités se situant entre 2 et 
1000 nF. La capacité MIM peut être aussi reliée à une inductance et une résistance 
pour former un résonateur R-L-C (résistance-inductance-capacité). Dans cette 
dernière application, c’est la valeur de la capacité mais surtout sa stabilité en 
fonction de la tension appliquée qui est recherchée pour pouvoir garantir une 
fréquence constante lors de l’utilisation, et ce pour plusieurs dizaines d’années. 
 
- Application analogique : 
Les valeurs de capacité requises sont comprises entre 1 et 100 pF, soit 
plusieurs ordres de grandeur en dessous de celles nécessaires pour l’application de 
découplage. Ces applications nécessitent une grande linéarité en tension et des 
courants de fuite très faibles.  
 
- Application logique DRAM (Dynamic Random Access Memory) : 
Une capacité MIM peut être utilisée comme élément d’une cellule mémoire 
[Mazoyer2003]. L’état logique de cette mémoire est alors défini en fonction de la 
présence ou de l’absence de charges électriques aux bornes du dispositif. La 
sauvegarde de l’information étant primordiale dans ce type d’application, l’aptitude 
de la capacité MIM à maintenir les charges est ici un paramètre crucial : il faut donc 
limiter au maximum les courants de fuite dans l’isolant. 
 
La figure 1.2 montre les schémas des deux types de capacités utilisées dans les 
microprocesseurs actuels, les capacités MOS et MIM, ainsi que leur diagramme de bande 
respectif. 
 





































Figure 1.2 : structure MOS (à gauche) et MIM (à droite), avec leur diagramme de bande respectif à 
l’équilibre. 
 
Dans les diagrammes de bande ci-dessus, EF est l’énergie du niveau de Fermi, EC et 
EV les énergies des bandes de conduction et de valence du semiconducteur, φm1 et φm2 les 
travaux de sortie des métaux 1 et 2 respectivement, et χ l’affinité électronique de l’oxyde. 
Le potentiel ψs représente la perte de potentiel dans le substrat de silicium de la structure 
MOS, dont nous détaillerons le calcul au § 4.4.1. 
La différence des travaux de sortie entre l’électrode de métal et le semiconducteur 
induit une courbure des bandes de conduction et de valence de ce dernier. Nous pouvons 
appliquer une tension sur l’électrode métallique égale au potentiel de bandes plates Vfb afin 






V −−= )( φφ  [1.1] 
 
, où Qox représente la charge aux interfaces et dans le volume d’oxyde, et Cox est la 
capacité de l’oxyde par unité de surface. Par la suite nous supposerons l’absence de 
charges pour le calcul du potentiel de bandes plates (cf. § 4.4.1). 
 
La capacité MIM est aujourd’hui l’objet d’un grand nombre de recherches, en 
particulier au niveau de leur fiabilité et de leur dégradation dans le temps [Besset2003] 
[Bajolet2006] [Hickmott2006] [Thèse-Gaillard2006] [Hung2007]. 
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1.1.3 – Diélectriques high-k 
 
L’oxyde de silicium SiO2 actuellement utilisé dans les structures MOS atteint ses 
limites physiques pour des épaisseurs de l’ordre de 2 nm. Pour de telles épaisseurs les 
courants de fuites dans les structures par effet tunnel deviennent trop importants pour 
permettre le bon fonctionnement du dispositif. Néanmoins ces épaisseurs d’oxyde sont une 
nécessité pour répondre à la miniaturisation des dispositifs électroniques et à 
l’augmentation des performances des systèmes. Un grand nombre d’études est 
actuellement mené pour trouver et développer des matériaux à haute constante diélectrique 
(appelés high-k) [Houssa2006] [Pantisano2006], supérieure à celle du SiO2 (constante 
diélectrique ε = 3,9), pouvant remplacer l’oxyde de silicium dans les structures MOS 
[Wallace2002] [Ribes2005] [Thèse-Busani2006]. 




SC ..0 εε=  [1.2] 
 
, où ε0 est la permittivité du vide, et ε la permittivité relative de l’oxyde. 
 
L’épaisseur peut donc être plus grande, et par conséquent réduire le courant de 
grille, tout en gardant une valeur de C élevée. La notion d’épaisseur équivalente d’oxyde 
(EOT, Equivalent Oxide Thickness) est alors introduite pour comparer, à C égal, les 
performances des high-k par rapport au SiO2. Ainsi, l’épaisseur EOT pour un matériau de 





=  [1.3] 
 
De nombreux matériaux sont actuellement étudiés pour remplacer le SiO2, en 
particulier pour développer les capacités MIM. Il s’agit le plus souvent d’oxydes 
métalliques parmi lesquels : Al2O3 [Bécu2006] [Thèse-Mazaleyrat2006] [Manceau2007], 
BaTiO3 [ElKamel2007], BiTaO [Gonon2007], La2O3 [Miranda2005] [Hsu2006], Ta2O5 
[Chiu1997] [Fleming2000] [Blonkowski2001] [Novkovski2004] [Deloffre2005] 
[Gaillard2006], TiO2 [Thèse-Busani2006], SrTaO [Thèse-Guillan2005], HfO2 
[Callegari2001] [Jeong2005] [Ranjan2005] [Monzio-Compagnoni2006] [Thèse-
Dabertrand2006] [Wolborski2007] [Mahapatra2007], ZrO2 [Wilk2000] [Houssa2000] 
[Houssa2001-b] [Wang2005] [Hsu2007], HfSiO [Crupi2005] [Campera2007] 
[Duschl2007] et Y2O3 [Blonkowski2007] [Kahn2007] [O'Connor2005-b]. Néanmoins, ils 
ont une largeur de bande interdite généralement moins importante que le SiO2, ce qui se 
traduit par des hauteurs de barrière plus faible pour les trous et les électrons. 
Aussi, ces différents oxydes se sont avérés difficiles à intégrer dans le cadre des 
applications logiques. Dans le cas des applications des condensateurs MIM, la réduction de 
surface des circuits intégrés (IC, Integrated Circuits) conduit de la même manière à 
introduire des matériaux high-k. 
 
Quelles que soient les applications, la valeur de la constante diélectrique doit donc 
être la plus élevée possible. Cependant, l’augmentation de la constante diélectrique est 
corrélée à une diminution de la bande interdite [Wallace2002]. Cette dépendance est bien 
expliquée lorsqu’il s’agit de la partie optique de la constante diélectrique [Phillips1968]. 
Chapitre 1 – Contexte 
14 
La réduction de la bande interdite a pour conséquence de diminuer la hauteur de barrière 
entre le métal et le diélectrique. De ce fait le transfert d’électrons depuis le métal est plus 
important que pour l’interface isolant / silice. Les courants de fuites et la résistance à la 
rupture diélectrique en sont alors affectés. Pour un fabriquant de circuits intégrés la 
question de fiabilité est cruciale, et l’introduction des matériaux high-k complique le 
processus. Le présent travail est une contribution à la compréhension des mécanismes de 
rupture diélectrique. 
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1.2 – Mesures électriques 
1.2.1 – Courants et fuites à travers l’oxyde 
 
Lorsqu’une tension continue est appliquée aux bornes de la capacité, des courants 
de fuite apparaissent dans l’isolant, et plus particulièrement pour les très faibles épaisseurs 
[Vogel1998] [Kar2000]. Ces courants de fuite sont causés par différents types de défauts 
liés au diélectrique lui-même ou à la structure du composant, ce qui a pour effet de 
permettre le passage d’électrons d’une électrode à l’autre. Ils sont responsables de 
l’échauffement des dispositifs électroniques, de leur dégradation accélérée, et peuvent 
également induire des erreurs dans le fonctionnement et le calcul des microprocesseurs. 
Les différents phénomènes de conduction pouvant intervenir, et s’appliquant à la 
présente étude, sont les suivants [Thèse-Brière1996] : 
 
- Le courant tunnel direct : 
L'effet tunnel désigne la propriété que possède une particule à franchir une 
barrière de potentiel (l’épaisseur d’oxyde), franchissement impossible selon les 
principes de la mécanique classique mais pas selon ceux de la mécanique 
quantique. Généralement, la fonction d'onde d'une particule ne s'annule pas au 
niveau de la barrière de potentiel, mais s'atténue à l'intérieur. Par conséquent, si à la 
sortie de la barrière de potentiel, la particule possède une probabilité de présence 
non nulle, alors elle peut traverser cette barrière. Dans le cas de la capacité, un 
porteur peut être transféré d’une électrode à l’autre à travers l’oxyde en l’absence 
de champ électrique, si le diélectrique est suffisamment mince (< 3 nm). 
 
- Le courant tunnel Fowler-Nordheim : 
Pour les diélectriques plus épais, l’effet tunnel n’est observable que si un 
fort champ électrique est appliqué. Ce champ aura pour effet de modifier / abaisser 
la barrière de potentiel vers une forme triangulaire (réduisant ainsi virtuellement 
l’épaisseur d’oxyde vu par l’électron), permettant ainsi l’effet tunnel. C’est ce 
mécanisme de transport à travers une barrière triangulaire qui est dit du type 
Fowler-Nordheim [Simmons1963] [Simmons1963-b] [Thèse-Brière1996] [Thèse-
Aziz2006]. 
 
- Le courant Poole-Frenkel : 
Ce mécanisme de conduction est assisté par la présence de défauts (pièges) 
dans le diélectrique. Les électrons se propagent par sauts entre des états localisés 
dans la bande interdite du diélectrique qui sont supposés être des centres ionisés 
(donneurs d’électrons). Cet effet résulte de l’abaissement de l’énergie d’ionisation 
Ei de ces centres avec l’application d’un champ électrique. 
 
Le tableau de la figure 1.3 regroupe ces différents courants, leur expression ainsi 
que le diagramme de bande représentatif du passage des électrons à travers l’épaisseur 
d’oxyde. 
 





































































































































Figure 1.3 : tableau récapitulatif des types de conductions pouvant intervenir. 
 
Dans les expressions précédentes, J est la densité de courant, E = V/d le champ 
électrique de la tension V appliquée aux bornes de l’oxyde d’épaisseur d, q la charge de 
l’électron, h la constante de Planck, φb la hauteur de barrière, m* la masse effective de 
l’électron dans l’isolant, k la constante de Boltzmann, T la température et ε la constante 
diélectrique de l’isolant. 
 
Dans la plupart des études de fiabilité menées sur les diélectriques de faible 
épaisseur, le problème est abordé selon une approche statistique puisque la réduction des 
dimensions ne permet pas de définir des valeurs moyennes exactes. La problématique de la 
reproductibilité des mesures devient de plus en plus préoccupante, d’autant plus que les 
techniques d’élaboration de ces couches minces ne permettent pas encore d’obtenir des 
oxydes d’excellente qualité. En effet, plus les dimensions se réduisent, plus les défauts 
présents aux interfaces ou dans le volume d’oxyde deviennent gênants pour le dispositif et 
son fonctionnement [Lewis1994]. 
 
1.2.2 – La rupture diélectrique 
 
La rupture diélectrique ou claquage électrique (ou encore electrical breakdown) est 
un phénomène commun aux diélectriques qui perdent leur propriété isolante, ce qui se 
traduit par l’apparition brutale d’un courant lors de l’application d’une tension donnée 
pendant un temps donné. L’équivalent mécanique pourrait être illustré par la rupture d’une 
poutre soumise à une contrainte. Les défauts présents dans les matériaux lors de leur 
élaboration sont souvent pointés du doigt comme précurseurs du claquage [Osburn1972] 
[Osburn1972-b]. 
Ce phénomène se déclenche en général à partir d’un certain seuil en champ ou en 
temps. Il concerne tous les isolants et constitue encore un domaine ouvert et complexe. 
Pour ce qui concerne les diélectriques solides utilisés dans les circuits, l’ordre de grandeur 
des champs de claquage est de 1 à une dizaine de MV.cm-1 soit de 10-2 à 10-1 V.Å-1. 
Compte tenu que la force de rappel inter-ionique est de l’ordre de quelques eV.Å-2 à 
quelques dizaines d’eV.Å-2, le déplacement d’un ion serait de l’ordre de 10-3 Å pour un tel 
champ électrique. Cela montre que l’effet du champ seul sur la liaison est insuffisant. 
 La compréhension actuelle des mécanismes de défaillance repose sur la génération 
de défauts qui finissent par former un chemin conducteur. La génération de ces défauts 
peut s’expliquer soit par l’injection de porteurs soit par la rupture de liaisons considérées 
comme réaction chimique. Dans le premier, cas la génération des défauts peut se produire 
soit par ionisation par impact [Shatzkes1976], soit par injection de trous depuis l’anode 
puis capture [DiMaria1993], soit par libération d’hydrogène [DiMaria1997-c]. Dans le 
second cas, le modèle thermochimique [McPherson1998-b] permet de calculer le nombre 
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de défauts créés par unité de temps qui est proportionnel à une constante de réaction 
activée en température et en champ. On en tire une durée avant claquage qui varie de 
manière exponentielle avec le champ. Une autre approche du phénomène complémentaire 
est l’approche statistique sur laquelle nous reviendrons plus en détail (cf. § 1.3). 
En effet, prévoir les temps et tensions seuils en condition de fonctionnement réel 
des circuits constitue un des enjeux majeurs pour les fabricants de circuits intégrés. S’il est 
important de comprendre les causes de la rupture, il est aussi nécessaire d’en prévoir la 
durée de vie grâce à des tests accélérés. La rigidité diélectrique des oxydes de grille 
devenant de plus en plus fins conditionne en grande partie la durée de vie des dispositifs. 
Le sujet a fait l’objet de très nombreuses publications et pour une revue générale dans le 
cas de l’oxyde grille on pourra par exemple consulter [Lombardo2005]. 
Dans le cadre du présent travail de recherche, il nous a semblé utile d’illustrer 
certaines des définitions et modèles utilisés dans la compréhension des mécanismes de 
défaillance précités pour expliquer le claquage à travers l’exemple des capacités MIM, en 
particulier dans le cas de structures TiN / HfO2 / TiN. Lorsque l’on soumet ces structures à 
une contrainte (stress) en tension, on observe une augmentation du courant dans le temps 
[Nafria1992] [Mondon2003]. Comme on peut le voir sur la figure 1.4, le courant augmente 
légèrement aux temps courts, c’est la phase de dégradation. Il s’ensuit une montée du 
courant bruitée avec des paliers, plus visible pour les faibles surfaces. 
  
 
Figure 1.4 : courants mesurés en fonction du temps de stress (3 V) sur des structures MIM TiN / HfO2 (20 
nm) / TiN de surfaces différentes [Mondon2003]. 
 
Cette augmentation modérée du courant correspond au Soft Breakdown (SBD) 
[Brisbin2002] que l’on a représenté sur la figure 1.5. Ces courants induits par le stress sont 
encore appelés SILC (pour Stress Induced Leakage Current) [Patel1994]. Pour des temps 
plus longs on observe l’apparition d’un plateau indépendant de la surface qui correspond à 
un courant sur une zone bien plus petite que la surface du condensateur lui-même. Ceci 
peut s’interpréter comme la traduction d’un courant filamentaire qui correspondrait à la 
connexion des défauts générés par le stress d’un bout à l’autre du condensateur. L’aspect 
filamentaire du claquage peut être décrit sous forme de modèles de percolation [Suñé1990] 
[Degraeve1995-b] [Stathis1999]. Enfin on observe une brusque et très importante montée 
du courant qui est le claquage proprement dit, appelé Hard Breakdown (HBD), et qui 
proviendrait de l’accumulation d’énergie due au passage du courant dans le filament par 
effet Joule [Kim2006]. 
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Figure 1.5 : courants mesurés en fonction du champ appliqué après stress (SILC) sur des structures MIM 
TiN / HfO2 (20 nm) / TiN pour différentes durées [Mondon2003]. 
 
Il apparaît que le claquage survient de manière abrupte aussi bien en fonction du 
champ que du temps, au moins pour le HBD. Comme nous le montrons sur la figure 1.6 la 
probabilité cumulée de claquage est centrée autour d’une valeur du champ avec une 
dispersion extrêmement ténue. 
 
 
Figure 1.6 : probabilité cumulée de claquage en fonction du champ appliqué sur des structures MIM TiN / 
HfO2 (10 nm) / TiN et TiN / HfO2 (6 nm) / TiN pour différentes durées (le champ équivalent est le champ 
réel divisé par 3.9, constante diélectrique du SiO2) [Mondon2003].  
 
Cependant, comme le montre la figure 1.6, ce champ dépend de l’épaisseur. Il a par 
ailleurs aussi été démontré que pour des structures MIM Al / Al2O3 (obtenues par 
anodisation) / Au, le claquage diélectrique est contrôlé par la tension et non pas par le 
champ. Dans le cas du SiO2 épais, comme le montre la figure 1.7, le champ de claquage 
dépend de l’épaisseur. Cette dépendance, a été étudiée [Shatzkes1976] [Solomon1977] 
[Suyama1987] et expliquée dans le cadre du modèle d’ionisation par impact pour ce qui 
concerne les oxydes épais. 
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Figure 1.7 : évolution du champ de claquage Ebd du SiO2 en fonction de son épaisseur d, avec les limites 
exponentielles théoriques basses (en bleue) et hautes (en rouge) [DiStefano1976] [Sze]. 
 
Le champ de claquage n’est donc peut-être pas une grandeur physique pertinente au 
sens d’un champ électrique intrinsèque, mais plutôt une indication du seuil. 
La question de l’évolution du champ de claquage Ebd, a entre autres été étudiée par 
McPherson [Jain2002] [McPherson2003-b]. Le modèle thermochimique de McPherson 
repose sur l’activation de la génération de défauts par le champ électrique ressenti par un 
ion au sein du matériau. Or, le champ local est plus élevé que le champ appliqué du fait de 
la polarisation des autres ions. Le champ local est en général complexe à calculer. Pour un 
système homogène et isotrope ou cubique constitué d’ions identiques, le champ local ELoc a 





εEELoc  [1.4] 
 
On voit donc que plus la constante diélectrique ε est élevée, plus le champ local est 
intense. Pour un même champ électrique appliqué, un diélectrique high-k doit donc 
présenter un champ de claquage local plus élevé. L’expression calculée par McPherson est 
la suivante [McPherson1997] [McPherson2002] [McPherson2003] :  
 
64.0
.35 −= εbdE  [1.5] 
 
Cette expression semble en bon accord avec l’expérience puisque un ajustement 
avec la courbe expérimentale (figure 1.8) donne : 
 
65.0
.9.29 −= εbdE  [1.6] 
 
Chapitre 1 – Contexte 
20 
 
Figure 1.8 : variation théorique et expérimentale du champ de claquage en fonction de la constante 
diélectrique [McPherson2003].  
 
Cependant, le modèle de McPherson ne tient pas compte de l’effet de la variation 
de la bande interdite qui diminue aussi avec la constante diélectrique. De ce fait 
l’ionisation par impact doit aussi augmenter avec la constante diélectrique. Quoiqu’il en 
soit, on observe bien que le champ de claquage décroît fortement avec l’augmentation de la 
constante diélectrique. 
 
Enfin, une dernière observation concerne cette fois-ci l’évolution du champ 
électrique en fonction de la surface de la capacité. On observe en effet que le champ de 
claquage ainsi que le temps nécessaire pour arriver jusqu’au claquage TDDB (Time 
Dependent Dielectric Breakdown), augmente lorsque la surface de la capacité testée 
diminue. Comme nous allons le voir dans la prochaine section, ceci s’explique par 
l’analyse statistique. 
La rupture diélectrique peut donc être étudiée selon deux critères, le temps au 
claquage (TDDB) ou le champ de claquage. Les mesures de TDDB permettent d’estimer la 
durée de vie moyenne du diélectrique pour un champ électrique donné. Une rampe en 
tension (champ) permet d’obtenir le champ de claquage moyen du diélectrique. Berman a 
introduit une relation entre ces deux types de mesures en ne faisant intervenir qu’un 
paramètre γ dépendant du diélectrique étudié [Berman1981]. En effet, il existe une 
distribution statistique du champ de claquage Ebd pour un temps appliqué t0 constant, et 
inversement il existe une distribution des temps au claquage t pour un champ électrique 
constant E0. Cette relation peut s’écrire comme suit [Berman1981] : 
 
)()ln()ln( 00 EEtt bd −+= γ  [1.7] 
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1.3 – Représentation statistique de Weibull 
 
La distribution de Weibull est la plupart du temps utilisée dans les domaines 
d’analyse de durée de vie de dispositifs électroniques [Das2003] [Kim2003] [Allers2004] 
[Haase2005], plus particulièrement grâce aux mesures de TDDB [Nafria1993] 
[Degraeve1996-b] [Teramoto1999] [Seo1999]. 
Ces mesures de TDDB consistent en l’application d’un champ électrique ou d’un 
courant constant aux bornes d’une capacité, jusqu’au claquage du diélectrique 
[Oussalah1999]. Un champ électrique dynamique peut également être appliqué selon 
plusieurs fréquences de fonctionnement [Nafria1996]. Le champ appliqué est 
suffisamment intense afin d’accélérer la venue du claquage, généralement situé de 
quelques secondes jusqu’à plusieurs heures [Rosenbaum1996]. La loi de Weibull est 
utilisée pour corréler les différentes mesures de claquage entre elles, puis par extrapolation 
de définir une durée de vie pour un régime de fonctionnement donné [Thèse-


















)(  [1.8] 
 
, où la variable x peut être le champ électrique, la tension ou le temps, et α, β sont 
des constantes positives ; α représente la valeur de x (par exemple le TDDB ou le champ 
de claquage Ebd) pour un taux de défaillance de 63.2% x (1 – e-1) ; β est la pente de Weibull 
représentant la dispersion. 
De manière pratique on détermine expérimentalement la densité de probabilités ou 


















En regard de l’équation [1.9] précédente il est commode d’exprimer F(x) dans une 










β xxFxFW ln.))](1ln(ln[)(  [1.10] 
 
Imaginons que nous testions un dispositif dont la surface S se divise en N parties 
d’égales surfaces S0. Pour chacune de ces surfaces la probabilité de claquage est donnée 
par la même distribution de Weibull F0. La probabilité pour que le dispositif entier 
fonctionne est alors donnée par NN FF )1(1 0−=− , c’est-à-dire : 
 
N
N FF )1(1 0−−=  [1.11] 
 






FNFF NN +−−=+−−=−−  [1.12] 
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On remarque donc qu’en échelle de Weibull si deux échantillons de surfaces 







FF +−−=−−  [1.13] 
 





















αβ  [1.14] 
 
Du point de vue pratique on peut alors aligner sur un même graphe les valeurs de x 
de chacun en rajoutant en ordonnée le facteur d’échelle ln(S2/S1), ce qui est illustré sur les 
graphes des figures 1.9 et 1.10, où l’on a reporté en échelle de Weibull le TDDB de 

































Figure 1.9 : schéma de comparaison des représentations de Weibull pour des mesures effectuées à 
différentes surfaces de capacité. 
 
 
Figure 1.10 : représentation de Weibull du TDDB pour plusieurs surfaces de capacités MIM TiN / Al2O3 (1 
nm) / HfO2 (10 nm) / TiN [Mondon2003]. 
 
Si plusieurs surfaces sont comparées sur un même graphique, et que celles-ci 
suivent un alignement et une pente identique, c’est que la probabilité de rupture a 
probablement la même origine pour les surfaces en question. On note que dans les modèles 
de percolation, la pente de Weibull β de la charge après claquage (Qbd) croît avec 
l’épaisseur pour le SiO2 [Kauerauf2002]. 
C’est la propriété de mise à l’échelle de la distribution de Weibull avec la surface 
que nous souhaitons utiliser ici. Or il existe un moyen de procéder à des mesures 
électriques sur des échelles de surface de l’ordre du nanomètre à la dizaine de nanomètres 
carrés. Il s’agit d’utiliser un Microscope à Force Atomique (AFM) en mode de conduction, 
la pointe étant la sonde électrique locale en contact avec la surface de l’oxyde. 
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1.4 – Microscopie à force atomique (AFM) 
1.4.1 – Présentation et principe de fonctionnement 
 
La microscopie à force atomique (AFM, Atomic Force Microscopy) a été introduite 
en 1986 par G. Binnig, C. F. Quate et C. Gerber [Binnig1986], comme une application du 
concept de microscope à effet tunnel (STM, Scanning Tunneling Microscopy) 
[Binnig1982] permettant l’étude de surfaces de matériaux isolants à l’échelle atomique. 
Les auteurs ont démontré la possibilité d’imager, à l’air libre, la surface 
d’échantillons conducteurs ou non, avec une résolution latérale de 30 Å et une résolution 
verticale inférieure à 1 Å. La technique a, depuis lors, été adaptée à différents 
environnements tels que le vide, le milieu liquide, les basses températures, les champs 
magnétiques et aussi pour des applications en chimie ou en biologie. 
Le principe de mesure de l’AFM est basé sur la mesure des forces entre une pointe 
et la surface étudiée. La pointe est elle-même montée sur un microlevier flexible (ou 





Figure 1.11 : photo MEB (Microscope à Balayage Electronique) d’un microlevier (cantilever) et de sa 
pointe (tip) en silicium. 
 
Les forces d’interaction modifient la déflection ou la torsion statique ou oscillante 
du cantilever. Ces forces d’interaction dépendent principalement de la distance pointe / 
surface, et peuvent être du type électrostatique, magnétique, de Van der Waals, capillaire 
ou coulombienne. Ces forces sont soit attractives soit répulsives. L’effet de celles-ci est 
généralement représenté selon le potentiel de Lennard-Jones (ULN) qui allie les forces de 
Van der Waals (potentiel attractif) et celles dues à l’interpénétration des nuages 





























ε  [1.15] 
 
, avec r la distance inter-atomique, ε la force d’attraction et σ le rayon de cœur 
répulsif. Le graphe de la figure 1.12 représente le potentiel de Lennard-Jones pris entre 
deux atomes non chargés. 
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Figure 1.12 : potentiel empirique de Lennard-Jones entre deux atomes non chargés. 
 
L’AFM est capable de sonder les parties répulsives et attractives de ce potentiel. 
Les forces électrostatiques, qui décroissent rapidement avec la distance pointe / surface, 
pourront être mesurées à l’aide du mode EFM (Electrostatic Force Microscopy) et qui sera 
brièvement décrit par la suite. 
La mesure des déformations du cantilever dans les microscopes de force actuels 
s’effectue, le plus souvent, grâce à la déviation d’un faisceau lumineux issu d’une diode 
laser réfléchie par l’extrémité de la face arrière du cantilever, méthode proposée dès 1988 
par G. Meyer et N. Amer [Meyer1988]. La position du faisceau sur un photodétecteur 4-
cadrans permet ainsi de connaître la déviation en x, y et z du cantilever causée par la 








asservissement de position (x,y,z)
par balayage piézoélectrique
 
Figure 1.13 : schéma de fonctionnement de l’AFM en mode contact. 
 
Selon la raideur du cantilever, il est possible de détecter des forces de quelques pico 
Newton (pN). Ainsi pour un microlevier de raideur de 1 N.m-1, une force de 1 nN permet 
son déplacement de 1 nm. 
La raideur du cantilever ne doit cependant pas dépasser celle équivalente d’une 
liaison atomique, sous peine de voir la surface s’endommager. Or avec une fréquence 
vibrationnelle ω ~ 1013 rad.s-1 et une masse m ~ 10-25 kg pour une liaison atomique, la 
constante de raideur équivalente d’un atome est k = ω2m = 10 N.m-1. D’un autre point de 
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vue, on peut casser une liaison chimique avec une énergie de l’ordre de ~ 5 eV.Å-2, soit 
l’équivalent d’une constante de raideur de ~ 80 N.m-1. L’enjeu est donc d’utiliser des 
microleviers de constante de raideur de l’ordre de 1 à 10 N.m-1. 
Le développement de cette méthode de sonde locale a été rapide aussi bien dans les 
laboratoires universitaires qu’en milieu industriel. Des tâches de contrôle sur des lignes de 
production sont couramment effectuées à l’aide de ce dispositif relativement simple à 
mettre en œuvre. La majorité des utilisateurs cherche à obtenir des formes ou des tailles 
caractéristiques de la surface, sa topographie. En balayant l’échantillon sous la pointe de 
l’AFM, on obtient l’image topographique recherchée. 
Il existe plusieurs modes de fonctionnement de l’AFM : ainsi il peut être utilisé en 
mode contact où la pointe glisse sur la surface à étudier, permettant également l’application 
de tensions et la mesure de courants à partir de la pointe (C-AFM, Conductive Atomic 
Force Microscopy) ; le mode EFM (Electrostatic Force Microscopy) qui est un mode non 
contact permettant de détecter les charges électrostatiques piégées à la surface 
[Garcia2002] [Thèse-Dianoux2004] [HDR-Bertin2006], ces dernières agissant sur la 
fréquence de résonance du cantilever via les forces électrostatiques induites par ces 
charges ; ou alors selon un mode hybride, le Tapping® (marque déposée par Digital 
Instruments®, aujourd’hui rachetée par Veeco®), où la pointe vient taper à la surface 
[Garcia1999]. Ce dernier mode permet en outre de réduire l’abrasion de la pointe sur la 
surface lors des modes en contact, tout en gardant une excellente résolution spatiale de la 
surface étudiée. 
 
1.4.2 – Utilisation du C-AFM dans la microélectronique 
 
Ces dernières années ont donc vu naître un nouvel intérêt autour de l’AFM et de 
son utilisation en tant que sonde électrique locale, en particulier sur la caractérisation des 
matériaux diélectriques et de leur fiabilité [Richter2000] [Suñé2000-b] [Lo2001] 
[Hourdakis2006]. L’un des sujets qui nous concerne dans notre étude est celui de 
déterminer assez précisément la surface en contact entre la pointe et la surface, estimée 
parfois comme pouvant aller d’une dizaine jusqu’à plusieurs centaines de nanomètres 
carrés [Porti2001-d] [Porti2004]. Un grand nombre de caractérisations électriques 
spécifiques ont été développées à partir du C-AFM [Chuang2004] [Pingree2005] 
[Bailon2006]. Les mesures de TDDB font également parties des principales recherches 
utilisant l’AFM [Fiorenza2005] [Fiorenza2006] [Fiorenza2007], ces tests étant déjà très 
répandus pour les mesures de l’échelle micrométrique. 
Les plus importants sujets de recherche, auxquels nous nous intéresserons de plus 
près dans cette étude, sont les mesures de claquage, de courant, mais également de 
topographie suite aux mesures électriques précédemment effectuées et qui font apparaître 
une modification ou dégradation de l’état de surface [Porti2002-c] [Porti2002-d] 
[Porti2007-b]. D’autres domaines de recherche se tournent vers des mesures du courant 
suite à l’irradiation de fines couches d’oxydes pour en mesurer la dégradation [Porti2005-
c], ou concernent d’autres matériaux comme les polymères et organiques [Zhao2004-b] 
[Alexeev2006]. 
 
Un tel engouement autour de cet outil a ainsi apporté son lot d’amélioration pour 
chacune de ces caractérisations. La plus importante se trouvant au niveau de la sonde 
locale : la pointe. Ainsi de nouvelles pointes spécialement conçues pour une utilisation 
électrique de l’AFM ont été développées, il s’agit des pointes conductrices autres que 
celles en silicium massif [Benstetter2002]. En effet ces dernières reproduisaient des 
caractéristiques électriques liées au semiconducteur lui-même, alors une évolution a été 
menée dans le but de les rendre métalliques. 
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Il existe désormais des pointes de silicium dont la surface a été recouverte d’un 
dépôt mince de métal [Frammelsberger2007], en l’occurrence un alliage de platine-iridium 
(PtIr). Néanmoins, ces pointes ont une fâcheuse tendance à se dégrader rapidement sous les 
contraintes mécaniques liées aux frottements sur la surface, ou à cause des fortes densités 
de courant la traversant [Pétry2004]. 
Ce point précis peut être évité si les pointes sont recouvertes de diamants (voir 
figure 1.14), organisés en cristaux et déposés sur la base de silicium [Tanasa2003] [Koo-
Hyun2007]. De telles pointes ont été utilisées pour des études mécaniques, d’abrasion ou 
de nano-lithographie de la surface, puisque le diamant possède une dureté largement 
supérieure à la majorité des matériaux [Xing1993] [Santinacci2001] [Riedo2003] 
[Bae2003]. La seule contrainte se situe en leur apex, dont le rayon de courbure dépasse les 
pointes traditionnelles en silicium, et offrant donc une moins bonne résolution spatiale lors 
d’images topographiques. Certains travaux sont dirigés dans le but de réduire le rayon de 






Figure 1.14 : photo MEB d’une pointe diamantée utilisée lors de cette étude. 
 
De telles pointes ont ensuite été rendues conductrices par dopage au bore, les 
rendant à la fois solides et fiables lors des mesures électriques [Malavé1998] 
[Olbrich2001]. 
Un nouveau type de pointes diamantées est actuellement en cours de 
développement afin de réduire les contraintes liées au dépôt de cristaux de diamants, 
pouvant s’arracher de l’ossature formée de silicium. Il s’agira de pointes faites 
exclusivement de diamant massif [Oesterschulze1996] [Kazuya2000] [Hantschel2000] 
[Hantschel2001] [Alvarez2004], en se passant du noyau de silicium dont la croissance était 
initiée sur le cantilever. 
 
Les premières utilisations du C-AFM en tant que sonde électrique locale ont permis 
de retrouver les propriétés électriques des oxydes minces préalablement étudiés à l’échelle 
micrométrique. C’est en particulier le cas du courant traversant ces couches, la plupart du 
temps comparé à ceux de type tunnel direct ou Fowler-Nordheim, et dont l’aire de contact 
pointe / surface est généralement estimée de quelques dizaines à plusieurs centaines de 
nanomètres carrés [Ruskell1996] [Olbrich1998-b] [Wu2006-b] [Zhang2006]. 
Ensuite, en poussant un peu plus la tension appliquée aux bornes de l’oxyde, les 
tensions de claquage peuvent être à leur tour étudiées. Et c’est précisément dans ce cas de 
figure, pour des surfaces de contact nanométriques, que l’observation du soft-breakdown 
(SBD) devient fréquente [Blasco2005-b]. 
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Comme nous l’avons introduit précédemment, ce SBD est observable lorsqu’une 
seconde mesure du courant est effectuée à l’endroit exact de la première mesure. Sa 
caractéristique première est de fournir un courant plus élevé que lors du premier passage 
[Porti2004-b] [Aguilera2006]. Le graphique de la figure 1.15 expose plusieurs mesures 
















Figure 1.15 : succession de quatre caractéristiques I-V mesurées par C-AFM [Porti2004-b]. 
 
Ainsi la conductivité du chemin à travers l’épaisseur d’oxyde augmente au fur et à 
mesure qu’un courant circule à travers lui. Selon Porti, il se pourrait que ce soit la largeur 
(ou la section) de ce chemin qui augmente, laissant toujours plus de courant traverser 
l’oxyde d’une mesure à l’autre. De plus, avec la température locale qui augmente avec la 
quantité de courant traversant le chemin, l’oxyde se dégrade de façon accélérée laissant 
apparaître définitivement un chemin conducteur [Dumin1994]. 
Le modèle le plus abouti est celui du chemin de percolation créé à travers 
l’épaisseur d’oxyde sous l’action du champ électrique. L’hypothèse débute sur la formation 
de pièges de façon aléatoire dans le volume d’oxyde (voir figure 1.16). Lorsque ces pièges 
arrivent à former une chaîne reliant les deux électrodes de la capacité, le claquage survient 
















Figure 1.16 : création d’un chemin de percolation à partir de la formation de défauts dans l’épaisseur 
d’oxyde, ici représentée selon une matrice 20 x 10. 
 
Ce modèle est basé sur la division en petites cellules de l’oxyde [Suñé1990] 
[Dumin1994], et dont chacune peut aléatoirement devenir un défaut (piège à électron) 
permettant la conduction des électrons. Il a ensuite été revu selon trois dimensions en 
faisant l’hypothèse du défaut sphérique [Degraeve2000], où cette fois-ci le rayon de la 
sphère est un des paramètres à prendre en compte dans la simulation du claquage par 
percolation [Huang2001] [Ielmini2004]. Lorsque ces sphères viennent à se recouvrir, la 
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conduction d’un défaut à l’autre devient possible. Ensuite par définition, le claquage est 
obtenu lorsque les deux électrodes sont reliées. 
La distribution critique des défauts dans l’oxyde peut ensuite être simulée selon la 
loi statistique de Weibull que nous avons introduit précédemment [Degraeve1999]. C’est 
ainsi qu’a pu être simulé l’augmentation de la pente de Weibull avec l’épaisseur d’oxyde. 
 
Grâce à l’utilisation du C-AFM on a pu observer un nouveau phénomène local à la 
surface de l’oxyde lors d’une injection de courant, et uniquement visible pour cette échelle 
nanométrique. Il s’agit cette fois-ci d’une modification de la topographie en surface, 
laissant apparaître des « bosses » aux endroits même où une mesure électrique a été faite 
[Porti2002] [Porti2002-b] [Porti2004] [Wu2006-b]. Ce phénomène ne peut bien 
évidemment pas être observé dans le cas des mesures faites à l’échelle micrométrique, 
puisque l’électrode supérieure métallique recouvre dans ce cas la surface de l’oxyde étudié. 
Suite à l’utilisation du mode EFM, ces bosses ont pu être décrites comme étant des 
artefacts visibles par la pointe de l’AFM [Belaidi1996] [HDR-Bertin2006]. Ce ne serait en 
fait pas de réelles bosses, c’est-à-dire qu’il n’y a pas d’amas de matière à la surface. Il 
s’agirait en fait de charges piégées à la surface, ou dans le volume de l’oxyde, venant 
interagir avec la pointe via des forces électrostatiques [Gordon2005]. De plus, quel que 
soit le signe de la charge piégée, celle-ci induit une charge image de même signe au niveau 
de l’apex de la pointe. Le champ d’interaction est par conséquent répulsif, quel que soit le 
signe de cette charge. L’hypothèse d’un gonflement du substrat de silicium fait également 
partie des recherches menées par Zhang dans le but de comprendre les effets 
topographiques suite au claquage [Zhang2006-b]. Dans ce cas ce sont les effets de la très 
haute température locale au moment du claquage qui pourraient en être les responsables. 
 
Par conséquent lorsque l’AFM est utilisé en mode contact, le champ d’interaction 
entre des charges piégées et la pointe (forces électrostatiques répulsive) contribue à 
repousser la pointe de la surface, créant une déflection du cantilever laissant penser qu’elle 
se situe toujours en contact sur une bosse de la surface. 
Cette notion de charges injectées par la pointe de l’AFM a ouvert certaines voies 
d’études dans le domaine des mémoires, couplée aux études de dots (petits îlots 
métalliques ou semiconducteurs) [Darma2003] [Oh2002] déposés à la surface dans le but 
de créer des mémoires flashs d’une nouvelle génération à distribution discrète de charges 
[Thèse-Dianoux2004] [Gordon2005] [Dufourcq2007] [Dufourcq2008]. Certaines 
techniques de fabrication de dots utilisent d’ailleurs l’AFM, par oxydation localisée suite à 
l’application d’une tension à la surface et sous atmosphère contrôlée [Ju-Hung2003]. 
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1.5 – Conclusion 
 
L’étude présentée ici s’inscrit dans le cadre des mesures électriques par sonde 
locale. Cependant jusqu’à présent nous ne disposions pas de comparaison entre les échelles 
de mesures de dispositifs de tailles standards en microélectronique (typiquement le µm²) et 
l’échelle nanométrique. C’est l’approche statistique qui a été choisie ici pour pouvoir 
comparer les résultats des mesures de courant et de tension de claquage aux deux échelles. 
Nous nous posons donc la question suivante : supposons que nous puissions réduire 
la surface de mesure jusqu’à de très faibles dimensions, la loi de probabilité de Weibull 
restera-t-elle valable ? Et dans l’affirmative jusqu’à quelle valeur le champ de claquage va-
t-il continuer à augmenter ? Quelles informations pourrons-nous tirer sur les mécanismes 
de défaillance grâce aux mesures à l’échelle nanométrique ? C’est donc un des buts du 
présent travail que de répondre expérimentalement à ces questions. Ceci devrait être 
possible grâce à l’utilisation conjointe du C-AFM et des tests de fiabilités standards 
pratiqués sur les mêmes échantillons mais à une tout autre échelle. Il existe aussi un intérêt 
plus pratique pour une telle étude. En effet, les différentes étapes d’élaboration des 
capacités réelles de surface micrométrique sont coûteuses, surtout à cause des étapes de 
photolithographie et de gravure. Si l’utilisation du C-AFM s’avère comparable (moyennant 
une mise à l’échelle) aux mesures de fiabilité sur dispositifs réels (capacités MOS ou 
MIM), cela ouvrirait la voie à des mesures de fiabilité locale sans contact, et donc 
économiques. 
 
En premier lieu nous décrirons les mesures électriques standards effectuées sur des 
capacités de surface micrométrique. La structure damascène des capacités ainsi que le 
masque associé à leur fabrication seront présentés. 
En second lieu nous présenterons l’AFM en tant que dispositif expérimental 
principal de cette recherche. Ses premières manipulations amèneront également le lot de 
modifications et optimisations entreprises afin d’obtenir des mesures plus fiables, mais 
surtout reproductibles. Le protocole expérimental sera présenté dans tous ses détails, 
depuis la préparation des échantillons, puis les mesures électriques, et enfin le traitement 
des données relevées à chacune des mesures. 
Cette étude débutera par une validation des mesures à l’aide des matériaux les 
mieux connus du domaine de la microélectronique, c’est-à-dire pour l’empilement MOS de 
Si / SiO2. Suite à cette validation, les matériaux en cours de développement et plus 
particulièrement les oxydes high-k qui sont l’œuvre de nombreuses recherches 
[Landau2000], seront étudiés à leur tour puis comparés aux résultats obtenus à l’échelle 
micrométrique. Dans ce cas il s’agira d’oxydes tels que le dioxyde d’hafnium (HfO2) 
[Aguilera2006], le dioxyde de zirconium (ZrO2) [Kremmer2005], ou le silicate d’hafnium 
(HfSiO) [Efthymiou2007]. L’électrode inférieure sera essentiellement en TiN. 
Les mesures des tensions et champs de claquage seront les principales 
préoccupations de cette étude, suivies de près par la comparaison des courants pouvant 
traverser les couches minces d’oxyde. Les champs de claquage pourront être comparés 
selon la loi d’échelle qu’offre la représentation statistique de Weibull, tandis que les 
courants pourront être comparés en terme de densité de courant, c’est-à-dire du courant 
divisé par la surface traversée. Différents modèles théoriques permettront des simulations 
numériques de ce courant, en particulier les courants Fowler-Nordheim ou filamentaire. 
Enfin, l’aspect topographique de la surface sera également discuté, en particulier 
après sa modification locale suite à l’injection de courant et l’obtention du claquage. 
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Chapitre 2 – Dispositif expérimental 
 
Dans ce chapitre nous détaillerons les modifications nécessaires entreprises pour 
obtenir des mesures de courant fiables avec la pointe AFM. Nous commencerons par 
décrire brièvement les mesures électriques sur des dispositifs de référence. Puis nous 
examinerons les améliorations successives (pointe, contact, automatisation des mesures 
pour cartographies locales). En effet les premiers tests ont montré les limites liées à 
l’équipement lui-même, engageant certaines modifications de celui-ci. 
 
2.1 – Mesures de l’échelle micrométrique 
2.1.1 – Présentation des capacités micrométriques 
 
L’élaboration des motifs capacitifs utilise le jeu de masques MOCA (Metal Oxide 
Capacitor) mis au point au LETI (Laboratoire d’Electronique et des Technologies de 
l’Information). Il permet d’obtenir des capacités MIM du type Damascène (voir figure 2.1) 
[Mondon2003] [Mazoyer2003], dont les motifs sont représentés environ 300 fois sur un 
wafer de 200 mm, dans le but d’évaluer statistiquement les diélectriques. L’avantage des 
structures damascènes est de pouvoir évaluer des diélectriques ainsi que des électrodes 
nouveaux pour la microélectronique tout en bénéficiant des conditions de propreté et de 











Figure 2.1 : structure damascène pour la fabrication de capacités MIM. 
 
Les motifs présents après utilisation du masque MOCA sont des capacités de 
surfaces allant de 25 µm² à 2.56 mm², de surfaces carrées ou de divers rapports surface sur 
périmètre. Une vue complète du masque est visible sur la figure 2.2. 
 
 
Figure 2.2 : vue d’ensemble du masque MOCA (Metal Oxide Capacitor). 
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Seules les capacités de surface carrée, allant de 25 à 320 000 µm² seront étudiées 
dans de cette étude. L’effet supplémentaire lié au périmètre ne sera donc pas pris en 
compte dans cette étude, afin de simplifier les paramètres du problème [Hook1986]. 
 
2.1.2 – Cartographie 
 
Les mesures électriques de l’échelle micrométrique ont été réalisées à l’aide d’une 
station Hewlett-Packard 4192 quatre pointes. Elle permet de réaliser des tests automatiques 
de courant et de capacité sur l’ensemble d’un wafer de 200 mm. 
A titre d’exemple, nous présentons une cartographie du wafer (figure 2.3) 
représentant la répartition des tensions de claquage sur l’ensemble de la surface. Plus la 
surface des carrés est élevée, plus la tension de claquage au point de mesure est élevée. 
 
 
Figure 2.3 : cartographie des tensions de claquage à la surface d’un wafer de 200 mm. 
 
Comme vu au § 1.2.2, la tension de claquage est la tension à partir de laquelle le 
courant augmente brusquement. On peut représenter la probabilité cumulée de ces tensions 
de claquage pour différentes surfaces de capacité comme le montre l’exemple de la figure 
2.4. Dans ce cas précis il s’agit de la probabilité cumulée de tension de claquage pour deux 
types de matériaux, Si (type N++) / SiO2 (3 nm) et TiN (recuit) / HfO2 (4 nm), pour des 
surfaces de 2500 µm². 
 
 
Figure 2.4 : distribution des tensions de claquage, sur Si (type N++) / SiO2 (3 nm) et TiN / HfO2 (4 nm), 
pour une surface de 2500 µm². 
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2.1.3 – Mesures de courant 
 
Les caractéristiques I-V menées à l’échelle micrométrique ont pu être testées sur 
différentes surfaces de capacités, la plus petite étant de 25 µm². La figure 2.5 représente 




Figure 2.5 : caractéristique I-V sur TiN / HfO2 de 4 nm pour une capacité de surface 2500 µm². 
 
Le courant mesuré augmente de manière continue et de manière symétrique avec la 
tension, puis augmente brutalement avec une pente quasi infinie. C’est la tension pour 
laquelle l’augmentation brutale du courant a lieu qui définit la tension de claquage. 
Dans la suite par abus de langage il nous arrivera d’évoquer l’échelle 
macroscopique pour ces tailles d’électrodes micrométriques qui sont grandes devant 
l’échelle du nm². 
 
Nous allons à présent entreprendre les mêmes mesures avec l’AFM sous ultravide. 
L’expérience naïve de poser la pointe et de mesurer le courant s’est avérée extrêmement 
optimiste. La suite de ce chapitre décrit les différentes étapes nécessaires pour établir un 
protocole de mesure fiable. 
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2.2 – AFM – Modifications instrumentales 
 
L’étude a été menée sur un AFM du constructeur allemand Omicron® (voir figure 
2.6), fonctionnant sous ultravide (10-9 Torr). L’avantage de l’ultravide est de pouvoir 
s’assurer de l’intégrité de la surface. Les contaminations particulaires et l’humidité de l’air 
sont des facteurs d’incertitude qui peuvent rendre les mesures de courant ininterprétables. 
Par contre, l’inconvénient de l’ultravide réside dans le temps de préparation et dans le 











Figure 2.6 : microscope à force atomique (AFM) sous ultravide Omicron®, avec son module MOCVD et les 
pompes à vide. 
 
Diverses modifications ont été apportées afin de réaliser des mesures électriques 
fiables et reproductibles. Tout d’abord, il a fallu rendre l’AFM facile d’utilisation étant 
donné qu’il sera l’objet principal de cette étude, et ensuite il a fallu optimiser la qualité des 
mesures électriques effectuées. Les points suivants recouvrent l’ensemble des 
modifications apportées pour et au cours de cette étude. 
 
2.2.1 – Contacts électriques 
 
Les premières mesures électriques n’étant que peu reproductibles et souffrant d’un 
bruit important, une optimisation de la plupart des contacts électriques a été menée. Afin 
de garantir un contact électrique parfait entre l’échantillon et son support, une soudure à 
l’indium a été utilisée. Cette soudure est également appliquée directement sur la couche 
métallique (électrode inférieure) dans le cas des échantillons de type MIM, comme 
l’indique le schéma de la figure 2.7. 
L’indium est un excellent candidat pour tous les types de contacts électriques sous 
ultravide car d’une part il tient parfaitement le vide, et d’autre part ses propriétés de 
diffusion et de pénétration assurent un contact ohmique de très bonne qualité entre les 
matériaux soudés. Les premiers essais de dépôt d’aluminium sur la face arrière du substrat 
n’ont pas donné entière satisfaction, tout en compliquant la préparation des échantillons 
mais également en polluant légèrement leur face avant. 







Figure 2.7 : amélioration des contacts électriques avec des soudures à l’indium. 
 
2.2.2 – Recuit et dégazage 
 
Nous nous sommes ensuite attachés à améliorer le contact électrique entre la pointe 
et la surface. Contrairement aux mesures effectuées sur des capacités de taille 
macroscopiques, où l’électrode supérieure est un métal directement déposé sur la surface 
de l’oxyde, la pointe de l’AFM est ici simplement posée à la surface, et seules les forces de 
Van Der Waals maintiennent ce contact. 
Cependant des organiques ou de l’eau sur la surface de l’échantillon peuvent 
réduire le contact direct entre la pointe et l’oxyde. Aussi, il a fallu installer et calibrer un 
système de chauffage in situ, dans le sas d’introduction, dans le but de nettoyer les surfaces 
par un recuit sous vide et ainsi dégazer l’eau ou les organiques pouvant être présents sur la 
surface de l’échantillon. 
Ce système utilise un filament par lequel traverse un courant continu contrôlé à 
l’aide d’un générateur de courant et de tension placé à l’extérieur. Etant sous ultravide, et 
le filament se trouvant à environ ~ 1 mm de la face arrière du porte échantillon, l’échange 
de chaleur se fait par radiation. La fabrication d’un porte échantillon muni d’un 
thermocouple a permis d’effectuer une calibration précise de la température locale de 










Figure 2.8 : courbes de calibration de la température in situ. 
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2.2.3 – Utilisation de pointes diamantées 
 
Il existe différentes pointes conductrices pour effectuer des mesures électriques. 
Toutes sont fabriquées à partir de silicium, et la bonne conductivité est alors assurée par un 
dépôt métallique. 
Les premières mesures électriques sur des surfaces conductrices n’ont pas été 
totalement satisfaisantes malgré l’utilisation de pointes conductrices en silicium 
recouvertes d’un alliage de platine et d’iridium (PtIr). La figure 2.9 représente trois 
caractéristiques I-V aux bornes de la résistance en série de 110 MΩ, sur une surface 
conductrice de graphite (HOPG, Highly Ordered Pyrolytic Graphite). 
 
 
Figure 2.9 : caractéristiques I-V sur HOPG pour les deux types de pointes (PtIr et diamant), aux bornes de 
la résistance R = 110 MΩ. 
 
En rouge, il s’agit de la toute première mesure effectuée à l’aide d’une pointe PtIr. 
Un large palier autour de la tension nulle est observé, laissant penser à l’effet 
semiconducteur du silicium présent dans la pointe. 
En vert, la même pointe PtIr après les différentes optimisations (soudures indium, 
recuit et dégazage) est utilisée. Ces pointes sont cependant moins résistantes que celles 
recouvertes de diamant, allant vers une dégradation plus rapide de l’apex [Pétry2004]. 
En bleu, la mesure est cette fois-ci réalisée avec une pointe diamant, donnant un 
résultat parfaitement reproductible et mesurant avec précision la résistance placée en série. 
 
Dans le cas des pointes recouvertes d’un dépôt de PtIr, un petit plateau autour de la 
tension nulle est observé, indiquant l’effet lié au semiconducteur. Celui-ci a donc été 
comparé avec un courant théorique de type Schottky, mettant en jeu le contact entre le 
métal et le semiconducteur [Oh2002]. La figure 2.10 représente ce courant mesuré à l’aide 
d’une pointe de silicium recouverte de PtIr sur un échantillon conducteur de HOPG, ainsi 
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, où s est la surface de contact, q la charge de l’électron, m* la masse effective de 
l’électron, k la constante de Boltzmann, h la constante de Planck, T la température et φb la 
hauteur de barrière. Le paramètre n est un coefficient d’idéalité. 
 
 
Figure 2.10 : courbe I-V mesurée sur HOPG avec une pointe de silicium recouverte de PtIr, et la 
régression associée du courant Schottky théorique. 
 
On retrouve bien l’effet du silicium dont la pointe est faite, comme si la fine couche 
de PtIr ne suffisait pas à obtenir une conductivité parfaite. Ceci a définitivement porté 
notre choix vers l’utilisation de pointes diamantées. 
Néanmoins, ces pointes sont recouvertes de cristaux de diamant dopés au bore, ce 
qui leur donne un apex plus large qu’une pointe silicium ou PtIr, mais nous obtenons une 
très bonne conductivité. Elles offrent une grande résistance à l’usure contrairement à celles 
dotées d’un dépôt de PtIr, qui lui a tendance à s’usiner au fil des mesures en mode contact. 




Figure 2.11 : photos MEB de la pointe sur son cantilever (à gauche), ou de son apex (à droite). 
 
On peut identifier à gauche une vue de la pointe diamant entière sur son cantilever. 
Et à droite, zoom sur l’apex d’une pointe diamant, où un unique cristal de diamant fait 
office de pointe qui sera en contact avec la surface à étudier. La surface est entièrement 
recouverte de cristaux de diamants déposés par évaporation. Des améliorations sur de telles 
pointes, afin de leur offrir une meilleure résolution spatiale tout en gardant leur excellent 
caractère conducteur, ont été menées par le passé. Un canon à ion permet de sculpter 
l’apex de la pointe, le rendant beaucoup plus fin [Olbrich1999]. 
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2.2.4 – Modification des portes échantillons 
 
La fixation des échantillons sur leur support utilise deux vis, et ces dernières 
viennent parfois toucher le porte pointe avant même d’être en contact avec l’échantillon ou 
limitant la surface accessible de balayage. Ce contact créé également un court circuit dans 
la mesure du courant entre la pointe et l’échantillon. 
La fabrication de nouveaux portes échantillons mieux adaptés (voir figure 2.12) a 











Figure 2.12 : vue en coupe des modifications apportées au porte échantillon. 
 
2.2.5 – Découplage du module MOCVD 
 
Le bâti comprend un module MOCVD (Metal-Organic Chemical Vapor 
Deposition), relié via un tube sous vide à la chambre de l’AFM, afin de permettre des 
dépôts métalliques suivis de mesures AFM sans ressortir l’échantillon sous atmosphère. 
Ce module, directement fixé sur une partie du bâti de l’AFM, occasionne des 
secousses et vibrations lors d’injections de gaz par impulsions contrôlées, utilisées pour le 
dépôt d’oxyde des capacités MIM [Kahn2007]. Le découplage du module a donc été 
nécessaire pour assurer un bon contact entre la pointe et la surface à étudier, afin de 
garantir une force de contact constante. 
 
2.2.6 – Ajout d’une résistance en série 
 
Les mesures de calibration ont été menées sur des échantillons connus, comme par 
exemple sur des surfaces conductrices. L’ajout d’une résistance en série de 110 MΩ dans 
le circuit (voir figure 2.13) a donc été nécessaire pour les mesures de courant sur ces 
surfaces conductrices, et a ainsi augmenté la gamme de tension applicable avant saturation 
en courant des appareils. Un interrupteur permet désormais de décider de la prise en 




Figure 2.13 : ajout d’une résistance en série dans le circuit. 
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2.2.7 – Augmentation des gammes en tension et en courant 
 
Certaines épaisseurs d’oxydes étant trop grandes, aucun courant n’a pu être mesuré 
dans la gamme des tensions applicables (-10 à +10 V). C’est le cas par exemple du SiO2 de 
5 nm d’épaisseur. 
Une modification du circuit électronique a permis de faire varier la gamme en 
tension entre -13 et +13 V. Un gain de 1.3 a été appliqué, augmentant également le pas 
minimum en tension à 6.5 mV au lieu de 5 mV. Un interrupteur permet désormais de régler 
la valeur de ce gain. 
Enfin, le courant mesurable par défaut était limité à 50 nA suite à son traitement et 
filtrage. Aussi, un plot de mesure du courant situé avant filtrage a permis de garder toute la 
dynamique offerte par le préamplificateur, sur une gamme allant de -150 à +150 nA. Le 
bruit de cette mesure non filtrée n’est que très faiblement supérieur à celui de la mesure 
filtrée, de l’ordre de quelques picoampères. 
 
2.2.8 – Application de la tension sur la pointe 
 
Par défaut, la tension applicable se trouve sur le substrat de l’échantillon, puisque la 
pointe est reliée à la masse. Mais lors d’une étude liée au chargement de nanocristaux 
déposés sur un oxyde épais et rentrant dans le cadre des mémoires [Gordon2005], la 
possibilité d’un chargement directement par la pointe s’est imposée et la mise en place 
d’un circuit permettant d’appliquer la tension par la pointe est devenu nécessaire.  
La création puis l’ajout d’un circuit électronique permet désormais d’appliquer la 
tension soit sur le substrat, soit sur la pointe (voir figure 2.14), à condition de mettre à l’air 
le préamplificateur initialement placé sous ultravide. Les tests n’ont révélé aucune 
perturbation supplémentaire des mesures électriques suite à cette importante modification 









Figure 2.14 : modification du circuit pour permettre l’alimentation sur les deux électrodes. 
 
2.2.9 – Ajout du mode EFM (Electrostatic Force Microscopy) 
 
Le mode EFM, par l’excitation du cantilever à sa fréquence de résonance, permet 
de relever certaines forces électrostatiques présentes à la surface d’un échantillon, en 
particulier si des charges ont été piégées [Thèse-Dianoux2004]. En effet, la variation de la 
fréquence de résonance de la pointe, ou plus précisément de sa phase, permet d’estimer la 
quantité de charges qui vient perturber ce signal [HDR-Bertin2006]. Ce mode est 
également utilisé et préféré dans le cadre de la calibration et du positionnement de la diode 
laser sur la pointe. 
Un générateur de fréquence DS345 (Stanford Research System®) ainsi qu’un Lock-
in 7280 (Ametek®) ont été par ailleurs ajoutés et branchés par GPIB (General Purpose 
Interface Bus), donc contrôlable par l’extérieur. Le lock-in permet de mesurer d’une part 
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l’amplitude du signal et d’autre part la phase à laquelle le signal est renvoyé après 
excitation de la pointe par le générateur de fréquence. Ces signaux sont captés sur le 


























Figure 2.15 : schéma de principe du mode EFM. 
 
2.2.10 – Contrôle extérieur complet 
 
Par défaut, le logiciel Scala Pro® livré avec l’AFM permet d’effectuer des mesures 
de topographie ainsi que des mesures électriques basiques. Mais il n’est ni totalement 
contrôlable ni vraiment facile d’utilisation. En conséquence, le choix d’un contrôle 
extérieur complet à l’aide d’un autre ordinateur équipé d’une carte d’acquisition a été 
privilégié pour mener à bien cette étude. 
La carte d’acquisition est une DAQCard 6062E (National Instruments®), munie de 8 
entrées et de 2 sorties analogiques, ainsi que de 8 entrées ou sorties numériques, le tout 
fonctionnant à la fréquence d’échantillonnage de 500 x 106 éch.s-1 (500 MHz). Les 
convertisseurs 12 bits permettent une gamme en tension entre -10 et +10 V, avec un pas en 
résolution de 5 mV. 
Ensuite, j’ai conçu une série de programmes à l’aide de LabVIEW® afin de piloter 
l’AFM et lui permettre d’effectuer des mesures électriques selon des paramètres très 
précis, via la carte d’acquisition. C’est également à l’aide d’un programme spécialement 
conçu que l’on peut contrôler la fréquence d’excitation de la pointe et ainsi effectuer des 
mesures EFM. Le générateur de fréquence et le lock-in deviennent ainsi contrôlables 
depuis un ordinateur tiers grâce aux branchements GPIB (USB). 
Scala Pro® permet par ailleurs l’utilisation de macro, par lesquelles les deux 
ordinateurs peuvent s’échanger tour à tour le contrôle de l’AFM, l’un contrôlant la position 
de la pointe à la surface ainsi que son asservissement, l’autre contrôlant tous les appareils 
extérieurs ainsi que les tensions et courants à appliquer ou mesurer. 
L’un des principaux programmes qui a été conçu lors de cette étude permet de 
mener une étude statistique des mesures électriques (caractéristiques I-V et tensions de 
claquage) selon un quadrillage automatique de la surface. A partir de ces mesures, de 
nombreuses propriétés du matériau ont été mises à jour, en particulier autour du claquage 
et des densités de défauts associées. 
Enfin, les résultats des mesures ont été également traités à l’aide de programmes 
spécialement créés afin de garantir une emprise totale des données mesurées et ainsi mettre 
en évidence certains phénomènes. 
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2.3 – Protocole expérimental à l’échelle nanométrique 
 
Les mesures à l’échelle nanométrique sont très dépendantes de l’endroit où est 
réalisée la mesure, car plus la sonde locale est de petite taille, plus la dispersion des 
mesures liée aux variations locales est importante, ce qui nécessite d’effectuer un très 
grand nombre de mesures afin de définir une moyenne exploitable. 
Il a donc fallu mettre au point une méthode statistique, fiable et reproductible, 
permettant de mesurer les propriétés électriques du matériau testé, au regard des mesures 
électriques bien connues de l’échelle macroscopique. La présente étude compare les 
mesures du champ de claquage, les mesures de la densité de courant, et aussi des mesures 
de l’évolution et de la dégradation du matériau après plusieurs passages de courant. 
Ces mesures seront comparées à celles faites à l’échelle macroscopique, sur des 
capacités MIM élaborées sur des wafers de 200 mm, à l’aide du masque MOCA (Metallic 
Oxide Capacitor). Plusieurs capacités sur l’ensemble du wafer ont été testées afin de 
garder une comparaison de type statistique entre les deux échelles. 
 
La mise au point du protocole expérimental se décompose en trois étapes : 
 
• la préparation et calibration, qui demande une grande expérience des 
équipements utilisés et optimisés afin d’offrir des résultats de bonne qualité, 
 
• les mesures statistiques, menées à l’aide de programmes créés puis configurés 
de façon optimale afin d’obtenir des mesures fiables et reproductibles, 
 
 
• le traitement des données, étudié d’un point de vue statistique puis comparé 
aux mesures macroscopiques selon les diverses propriétés observées. 
 
 
2.3.1 – Préparation et calibration 
 
Dans la perspective d’obtenir des mesures électriques fiables et reproductibles à 
l’échelle nanométrique, la préparation des échantillons à tester, en particulier leur surface, 
doit être extrêmement propre et préparée à l’identique d’un matériau à l’autre. 
Les pointes sont également contrôlées par MEB puis testées sur des surfaces 
témoins avant chaque mesure. Ensuite les différents outils sont paramétrés de façon 
identique et optimale avant d’être mis en œuvre lors des mesures statistiques. 
 
2.3.1.a – Préparation des échantillons 
 
Chaque échantillon est clivé à partir d’un wafer de 200 mm non patterné (sans 
motifs), pris en son centre. Les dimensions de l’échantillon sont d’environ ~ 10 mm x 5 
mm. 
L’échantillon est fixé sur son support à l’aide d’une soudure à l’indium par la face 
arrière (substrat) et par la face avant grâce à deux ergots métalliques venant maintenir 
l’échantillon contre son support (cf. figure 2.7). Dans ce dernier cas une soudure à l’indium 
facilite la mise en contact électrique directe du porte échantillon avec la couche métallique 
présente sous l’oxyde, c'est-à-dire avec l’électrode inférieure de la capacité. Une pointe en 
tungstène suffit pour arracher les quelques couches d’oxyde déposées et atteindre 
2.3 – Protocole expérimental à l’échelle nanométrique 
43 
l’électrode inférieure depuis la face avant de l’échantillon. Cette préparation doit être 
rapide afin de réduire au maximum les risques de suroxydation sous atmosphère, et 
l’insertion sous ultravide s’avère nécessaire. 
Une fois l’échantillon sous ultravide (~ 10-9 Torr), il est placé dans le compartiment 
permettant un recuit sous température contrôlée. Ainsi l’échantillon est dégazé à une 
température de 250 °C pendant une durée de 3 h, à l’aide d’un filament émettant la chaleur 
par radiation et placé près de la face arrière du porte échantillon (cf. figure 2.8). Cette 
température est obtenue par l’application d’un courant de 1.0 A et d’une tension de 5.7 V 
aux bornes du filament, soit une puissance de 5.7 W. La température désirée est atteinte en 
5 min. 
Durant ce recuit, il n’est pas surprenant que le niveau de vide remonte à près de ~ 
10-7 Torr, aux alentours d’une température de 100 °C. On assiste au dégazage par 
évaporation de l’eau présente sur l’échantillon et son support. C'est-à-dire, les organiques 
ou poussières présentes à la surface seront détruits, assurant une surface propre et plane. 
Aussi, il n’y a pas de risque de contamination supplémentaire ni de reconstruction des 
atomes de la surface de l’échantillon, puisque ce recuit ne dépasse pas les 250 °C et est 
sous ultravide. Lorsque cette étape se termine, l’échantillon est placé dans la chambre de 
mesure sous un vide à ~ 10-10 Torr. 
 
2.3.1.b – Préparation et calibration de la pointe 
 
La préparation des pointes nécessite le même soin octroyé à la préparation des 
échantillons. Tout d’abord il faut les coller sur leur support, puis contrôler leur apex à 
l’aide d’un MEB, positionner et calibrer le laser sur le cantilever, et enfin effectuer 
quelques mesures sur des échantillons témoins afin de garantir une reproductibilité entre 
les différentes pointes utilisées lors de l’étude. 
Les pointes doivent en premier lieu être collées sur leur support, et pour cela une 
colle d’époxy d’argent est utilisée afin de garantir un bon contact électrique. Une soudure à 
l’indium a été testée, mais aucun avantage n’a été observé en terme de conductivité ou de 
praticité de mise en œuvre. 
La pointe doit être parfaitement alignée sur son support, comme le montrent les 
schémas de la figure 2.16. Sur les schémas de gauche sont visibles les portes pointes ainsi 
que leur support pour permettre le transfert sous ultravide. Un angle de 15° est requis afin 
de garder l’apex de la pointe seul en contact avec la surface. Le schéma de droite 
représente le pochoir utilisé (à l’aide d’une caméra grossissante placé au-dessus du porte 
pointe) pour garantir un bon alignement de la pointe sur son porte pointe. 
 




Figure 2.16 : à gauche, schéma de la pointe collée à l’époxy d’argent sur son porte pointe puis insérée sur 
son support. A droite, pochoir utilisé pour l’alignement de la pointe. 
 
Ensuite, chacune des pointes est contrôlée à l’aide d’un MEB, d’une part pour 
contrôler le bon état de celle-ci et de son apex, et d’autre part pour obtenir l’estimation de 
la surface qui sera en contact avec l’oxyde. La photo MEB de la figure 2.17 montre 
l’exemple d’un apex dont un cristal s’est détaché, et venant perturber les mesures 
topographiques ou électriques, fait reconnu pour les pointes recouvertes de simples 
cristaux de diamant [Alvarez2004] [Koo-Hyun2007]. 
 
 
Figure 2.17 : photo MEB de l’apex cassé d’une pointe diamant. 
 
Après insertion de la pointe sous ultravide, le laser est positionné sur l’arrière du 
cantilever, de sorte à obtenir une intensité maximum de sa réflexion vers le photodétecteur 
4 cadrans. 
La diode laser utilisée émet un faisceau de longueur d’onde égale à 880 nm, donc 
dans les proches infrarouges. L’utilisation d’une caméra infrarouge devient donc 
nécessaire pour pouvoir positionner à l’œil le laser sur la face arrière du cantilever. Comme 
le montre le schéma de la figure 2.18, deux miroirs permettent de positionner correctement 
le laser, d’abord sur le cantilever à l’aide du miroir 1, puis en réglant cette première 
réflexion vers le photodétecteur à l’aide du miroir 2. 
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Figure 2.18 : schéma de principe du trajet du laser à travers l’AFM. 
 
Les mouvements de la pointe à la surface, ou lors de l’utilisation du mode EFM 
pour faire vibrer le cantilever, sont directement relevés sur le photodétecteur 4 cadrans. 
Plus précisément, les forces de friction latérales (FL, Force Latérale) de la pointe sur la 
surface testée modifient la position du laser sur le photodétecteur selon l’horizontale, alors 
que les forces normales (FN, Force Normale) dues à la rugosité en Z sont perçues selon la 
verticale. 
Il convient donc de déplacer les deux miroirs pour garantir un signal réfléchi 
d’intensité maximum, centré sur le photodétecteur. Celui-ci permet de mesurer l’intensité 
du signal mais il ne suffit pas pour s’assurer du bon positionnement du laser sur le 
cantilever, à cause des diverses réflexions parasites du laser à travers le système. Aussi 
l’utilisation du mode EFM est pertinente car ce dernier est beaucoup plus précis pour juger 
de la qualité de l’alignement lorsqu’un balayage de la fréquence de vibration du cantilever 
est effectué autour de la fréquence de résonance de ce dernier. 
Grâce au mode EFM on peut obtenir un pic résonant du cantilever à sa fréquence de 
résonance et d’amplitude maximale en fonction de la position du laser sur ce dernier. Le 
faisceau sera assuré d’être parfaitement positionné, de sorte à ce que la réflexion sur le 
cantilever soit optimale. Le graphique de la figure 2.19 superpose les mesures de la phase 
(en bleu), de l’amplitude (en rouge) et de sa régression (trait continu noir) selon une 
fonction Lorentzienne. 
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Figure 2.19 : mesures de la phase et de l’amplitude en fonction de la fréquence de vibration appliquée sur 
le cantilever. 
 
Dès lors que le laser est parfaitement calibré avec la pointe, le contact avec une 
surface est possible. Il s’agit désormais de calibrer les appareils de mesure en fonction de 
la raideur du cantilever, afin que les variations enregistrées sur le photodétecteur 
correspondent aux mouvements réels de la pointe sur la surface. 
Pour ce faire, il faut placer la pointe en contact avec la surface, et effectuer une 
courbe de force. Les mouvements du piézoélectrique contrôlant la pointe étant 
parfaitement calibrés par défaut, un mouvement de celui-ci en Z de 10 nm doit 
correspondre à une mesure relevée de 10 nm également. On y parvient en convertissant le 
signal électrique mesuré par le photodétecteur en une unité de longueur, en fonction de la 
constante de raideur du cantilever. La figure 2.20 représente une courbe de force de la 
pointe sur la surface. 
 
 
Figure 2.20 : courbe de force d’une pointe s’approchant puis s’écartant de la surface. 
 
Les forces d’attraction de Van Der Walls sont nettement visible lorsque la pointe 
s’approche à moins de 10 nm de la surface, ou bien lorsqu’elle essaie de s’en écarter alors 
même que la force nécessaire au décrochage est très forte. D’ailleurs cette force dépend de 
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la surface en contact, c’est-à-dire qu’elle augmente lorsque l’apex de la pointe possède un 
grand rayon de courbure, ce qui permet en outre d’avoir une idée de la finesse de la pointe 
[Westra1995]. Aussi, une légère résonance du cantilever au dessus de la surface est 
observée dans chacune des deux courbes. Cela correspond à l’excitation transmise par le 
piézoélectrique responsable du mouvement d’approche / retrait (en Z). 
Cette courbe permet ensuite de calibrer les appareils de mesure pour avoir une 
relation correcte entre la force normale mesurée (en nN), et la véritable distance de la 
pointe par rapport à la surface (en nm). La relation de conversion entre l’intensité mesurée 
par le photodétecteur et la véritable déflexion du cantilever peut être déterminée à partir de 
la pente mesurée (en nN.nm-1) lors du contact, puis à l’aide de la constante de raideur du 
cantilever (fournie par le constructeur, et qui est de l’ordre de ~ 1 à 10 N.m-1). Pour un 
microlevier de raideur de 1 N.m-1, une force de 1 nN permet son déplacement de 1 nm. 
A partir de là, les mesures topographiques peuvent débuter avec l’assurance 
d’obtenir des résultats fiables. 
 
2.3.1.c – Autres paramètres 
 
Le calibrage de l’AFM ne s’arrête néanmoins pas ici, puisque d’autres paramètres 
sont également à appliquer, toujours dans le but d’obtenir des mesures fiables, 
reproductibles et comparables d’un échantillon et d’une pointe à l’autre. 
Ainsi, la force de contact entre la pointe et la surface est maintenue à 20 nN grâce à 
un asservissement automatique des piézoélectriques. Il apparait optimal de déterminer une 
force de maintien supérieure au bruit mesuré lors de la courbe de force. Une étude sur la 
dépendance de cette force par rapport aux mesures électriques ou de topographie a été 
nécessaire, le résultat étant qu’aucune variation de ces mesures n’a été observée dans une 
gamme allant de 5 à 100 nN. 
D’autres paramètres ont été testés, notamment la vitesse de balayage de la pointe à 
la surface, ou la vitesse d’asservissement de montée ou descente de la pointe lorsque cette 
dernière rencontre un relief. 
Enfin, dans le but de minimiser le bruit, qu’il provienne des vibrations mécaniques 
extérieures ou de la lumière parasite extérieure pouvant frapper le photodétecteur, des 
mesures ont respectivement été effectuées lors des créneaux horaires les plus calmes vis-à-
vis de la fréquentation de la salle blanche et à l’ombre de toute source extérieure de 
lumière en obturant chacun des hublots de l’AFM. 
 
2.3.2 – Mesures statistiques 
 
Afin de réaliser une série de mesures électriques de façon reproductible d’un 
échantillon à l’autre, il a été nécessaire de piloter l’AFM depuis un ordinateur équipé d’une 
carte d’acquisition, et de créer des programmes adaptés sous LabVIEW® pour mener cette 
étude statistique. 
 
2.3.2.a – Programme de mesure 
 
Les mesures électriques à réaliser avec l’AFM seront à comparer avec celles faites 
pour l’échelle macroscopique, en particulier autour des claquages électriques. Ainsi, le 
principal programme sera la mesure d’une caractéristique I-V, jusqu’à la mesure de la 
tension de claquage. 
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Divers paramètres de mesures ont été testés dans le but d’en rechercher les valeurs 
optimales. Ainsi, la fréquence d’échantillonnage, la vitesse de la rampe en tension, la durée 
d’application de la tension entre chaque mesure, le pas en tension ou la mise en place de 
limites en tension ou courant, ont été testés sur divers échantillons témoins puis définis de 
la même manière pour toutes les mesures. Après plusieurs caractéristiques I-V de test, il a 
été décidé d’opter pour une caractéristique suivant un aller puis un retour. C’est-à-dire que 
la tension sera augmentée (ou diminuée) jusqu’au claquage, puis redescendue (remontée) à 
la tension nulle. En effet, les premières mesures réalisées montrent pour la plupart un sens 
retour très différent du sens aller, dont le courant est toujours plus élevé et où le claquage 
est rarement irréversible (destructeur, ou HBD). Il s’agit du CNAC (Courant 
Nanoscopique Après Claquage). La figure 2.21 représente une caractéristique I-V, mesurée 
à l’échelle nanométrique sur un échantillon de TiN / HfO2 de 4 nm d’épaisseur. 
 
 
Figure 2.21 : caractéristique I-V aller et retour, sur TiN / HfO2 d’épaisseur 4 nm. 
 
Cet effet de « dégradation du matériau » survenant après le claquage (défini par une 
montée brusque du courant) remet en question la notion d’historique des mesures, et donc 
des propriétés électriques du matériau avant et après la mesure. 
Ainsi le choix d’effectuer deux aller-retour consécutifs, l’un vers les tensions 
positives et le suivant aux négatives, a été retenu pour permettre d’identifier les raisons 
d’un tel comportement, apparemment sensible au sens d’injection. Ce type d’étude 
bidirectionnelle a déjà été utilisé dans le but d’étudier les dégradations selon le sens 
d’injection et après plusieurs mesures en un même point [ElHdiy2005]. 
 
La mesure complète prend donc l’allure du schéma de la figure 2.22 : un début (1) 
vers les tensions positives (ou négatives), puis un retour (2) à la tension nulle, et enfin la 
même mesure (3 et 4) vers le coté des tensions négatives (ou positives). La tension de 
claquage est relevée lorsque le courant augmente brusquement. 
 




















Figure 2.22 : schéma de principe des mesures I-V aller et retour complètes. 
 
Les effets électriques perçus à l’échelle nanométrique seront donc mesurés selon le 
sens d’injection, mettant à jour la notion d’historique ou de dégradation du matériau. 
Cette mesure complète sera répétée selon une matrice carrée de 9 x 9 points de 
mesures (81 mesures), recouvrant une surface du matériau de ~ 1 µm², soit une distance 
inter-mesures de ~ 125 nm. L’expérience a prouvé qu’à cette distance aucun effet lié à la 
mesure voisine ne vient perturber la nouvelle mesure. Ce dernier point est en accord avec 
certaines études réalisées par le passé, affirmant une surface affectée par la mesure de près 
de ~ 104 nm² (soit une surface circulaire de rayon < 60 nm) par propagation des charges ou 
des défauts dans l’oxyde [Porti2001-c]. 
 
Ce programme, créé sous LabVIEW® et fonctionnant depuis l’ordinateur muni de la 
carte d’acquisition, contrôlera la tension à appliquer tout en relevant à divers points du 
circuit la tension réelle appliquée et le courant. 
Parallèlement, le programme Scala Pro® sur l’ordinateur principal exécutera une 
macro pour, soit maintenir la pointe à la surface le temps d’une mesure provenant de 
l’ordinateur extérieur, soit prendre le contrôle de la pointe et continuer le balayage 
jusqu’au prochain point de mesure. Il relèvera également les mesures topographiques de la 
surface. 
 
2.3.2.b – Mesures électriques et topographiques relevées 
 
Avant chaque mesure, un relevé topographique de la surface est effectué, d’une part 
pour s’assurer du bon état de propreté et de planéité de la surface, et d’autre part pour 
relever la rugosité locale qui sera ensuite corrélée avec les mesures électriques et leur 
dispersion. 
 
L’expérience a aussi montré un effet topographique suite aux mesures électriques, 
en particulier après les claquages. En effet, une tâche claire (représentant une bosse à la 
surface) est parfois visible à l’endroit même de la mesure électrique, comme le montre 
l’image topographique en Z de la figure 2.23. Dans cet exemple, deux caractéristiques I-V 
ont été menées jusqu’à obtention du claquage, sur un échantillon de TiN (recuit) / HfO2 
d’épaisseur 4 nm. Le profil en Z passant sur ces deux points de mesure est également 
représenté sur la droite. 
 




Figure 2.23 : à gauche, topographie AFM d’une surface de TiN (recuit) / HfO2 (4 nm) après 2 mesures 
électriques. A droite, profil en Z passant sur ces deux points de mesure. 
 
Par conséquent l’image topographique relevée après mesures électriques sera 
également nécessaire, et corrélée avec les mesures de claquage pour mettre à jour la 
relation entre les deux. 
 
Bien évidemment, les caractéristiques I-V seront enregistrées, chacune dépendant 
du sens d’injection, mais également de leur notion d’historique selon si c’est une mesure 
aller ou retour. Ainsi les mesures d’avant puis d’après claquage pourront être étudiées 
séparément. La mesure de la tension de claquage sera prise lors de ces caractéristiques, et 
définie comme étant la tension où le courant augmente brusquement. 
 
Le traitement de ces données relevées, faisant également partie du protocole mis en 
place, devra alors traiter en masse ces mesures statistiques afin de mettre à jour les 
propriétés observées à cette échelle nanométrique, puis de les comparer avec celles de 
l’échelle macroscopique. 
 
2.3.3 – Traitement des données 
 
Afin de faciliter le traitement des nombreuses données relevées lors de l’étude 
statistique précédente, la mise au point d’autres programmes a été nécessaire, et 
LabVIEW® a une fois encore été utilisé. 
Ainsi, le principal programme mis en place permet le traitement de toutes les 
caractéristiques I-V effectuées de façon automatique. Il en ressort les valeurs des tensions 
de claquage, les courants d’avant et d’après claquage ainsi que leur moyenne, des 
cartographies de la surface en fonction des tensions de claquage ou de la dispersion des 
mesures, mais également diverses corrélations entre topographie observée et mesure 





2.3 – Protocole expérimental à l’échelle nanométrique 
51 
2.3.3.a – Topographie et rugosité 
 
Tout d’abord, chaque surface d’échantillon sera comparée en terme de rugosité. La 
moyenne quadratique de la rugosité, nommée RMS (Root Mean Square), sera ainsi 
mesurée à partir d’une mesure topographique réalisée avec l’AFM sur une surface de 256 x 
256 nm², et exprimée en nm. 

















, où Zmoyen et Zi définissent respectivement la hauteur moyenne de la surface 
caractérisée puis sa hauteur locale, et n correspond au nombre de points mesurés (dans 
notre cas, 256 x 256 = 65536 points de mesures). 
Compte tenu de la taille de la sonde locale, c’est-à-dire de l’apex de la pointe de 
l’AFM, la rugosité locale en surface jouera un rôle important dans les mesures de 
dispersion. 
 
2.3.3.b – Dispersion des mesures 
 
La dispersion sera représentée par l’écart-type moyen, calculé autour d’une mesure 
moyenne, entre toutes les mesures effectuée sur un échantillon. Elle concernera les 
mesures de courant et de tension de claquage, et sera aussi étudiée en fonction des 
différentes épaisseurs d’oxyde déposées. 
 
Aussi, compte tenu de l’effet historique et de la dégradation du matériau durant la 
mesure électrique ou après le claquage, les différents écart-types liés au sens d’injection et 
à l’ordre des mesures effectuées (aller, retour, 1er passage vers les tensions positives, 2nd 
vers les négatives, ou l’inverse) seront comparés, comme le montre la figure 2.24 dans le 
cas du TiN / HfO2. 
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Figure 2.24 : histogramme représentant les dispersions des mesures électriques, comparées selon le sens 
d’injection et selon l’ordre dans lequel les mesures ont été réalisées. 
 
Dans cet exemple, l’écart-type calculé (représentant donc la dispersion des 
mesures) est nettement plus faible lorsqu’il s’agit des mesures directes, c’est-à-dire lors du 
1er passage du courant. Tandis qu’au second passage (donc après un premier aller-retour 
aux tensions opposées) la dispersion observée est très forte, ce qui laisse penser à une 
certaine dégradation du matériau durant la première mesure ou le claquage. 
 
Le schéma de la figure 2.25 permet de mieux comprendre l’histogramme (cf. figure 
2.24) des écart-types en fonction du sens d’injection et de l’ordre des mesures. L’écart-type 































Figure 2.25 : schéma de principe du sens et de l’ordre des mesures, ici dans le cas d’une première 
injection d’électrons depuis la pointe (Vgap > 0). 
 
Nous pouvons ainsi comparer les dispersions des caractéristiques I-V en regardant 
l’écart-type moyen des mesures directes positives 1+ ou négatives 1-, et indirectes positives 
2+ ou négatives 2-. 
 
2.3.3.c – Claquage 
 
Comme énoncé précédemment, la tension correspondant au claquage est 
déterminée à l’instant où le courant augmente de façon brutale. Les valeurs relevées pour 
chacune des mesures seront étudiées en terme de champ de claquage, c’est-à-dire selon 
l’épaisseur de diélectrique déposée. 
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Une représentation de la dispersion de ces tensions de claquage sera exprimée selon 
la probabilité cumulée que le claquage intervienne, en fonction de la tension. La figure 




Figure 2.26 : distribution des tensions de claquage sur TiN / HfO2 (4 nm). 
 
Cette dispersion des tensions de claquage, ou plutôt distribution, sera comparée aux 
deux échelles (nanométrique et micrométrique), par l’utilisation de la distribution 
statistique de Weibull, et permettra de remonter à la surface effective de contact entre la 
pointe et la surface. 
Aussi, deux types de courants après claquage peuvent être observés. Ils seront 
définis comme étant les courants d’après claquages irréversibles (destructeurs, HBD), ou 
réversibles (CNAC). Les caractéristiques I-V de la figure 2.27, réalisées sur TiN / HfO2 




Figure 2.27 : caractéristiques I-V mesurées sur TiN / HfO2 (4 nm), l’une amenant vers un claquage HBD 
(rouge), l’autre vers un CNAC (bleue). 
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Le claquage irréversible (HBD) correspond au claquage observé à l’échelle 
macroscopique, et où le court-circuit en est la conséquence. Le terme de réversibilité 
représente quant à lui la capacité du matériau à garder certaines de ses propriétés 
électriques après claquage, ici ses propriétés d’isolant. 
Ces deux types de claquages seront étudiés plus en détails lorsque les différentes 
mesures seront présentées dans la suite. Leur implication ainsi que les conséquences seront 
discutées en terme d’injection de charge, de création de chemin conducteur à travers 
l’oxyde, autant du point de vue de l’épaisseur d’oxyde que de la densité de défauts présents 
dans le diélectrique ou aux interfaces. 
 
2.3.3.d – Courant 
 
Le courant sera étudié de plusieurs façons. Tout d’abord, il sera décomposé en deux 
courants distincts : celui d’avant claquage, puis celui d’après claquage. Ce dernier étant 
différencié selon le type de claquage intervenu, réversible (menant au CNAC) ou non 
(HBD). 
 
Plusieurs modèles interviendront dans la simulation de ces derniers, dont 
principalement les courants tunnels direct et Fowler-Nordheim. Le courant d’après 
claquage HBD étant assimilé à celui traversant une résistance, tandis que le CNAC sera 
étudié selon les modèles de percolation d’un chemin conducteur à travers l’oxyde. 
Le courant d’avant claquage, dont la gamme de mesure et de détection est 
nettement plus faible, sera tout de même directement comparé aux mesures de l’échelle 
macroscopique, puisque dans ce dernier cas les claquages sont uniquement irréversibles 
(HBD). 
 
Pour chacun de ces courants une moyenne des mesures statistiques sera calculée à 
l’aide d’une application spécialement conçue avec LabVIEW®. Les prochaines simulations 
des modèles théoriques seront comparées à ces valeurs moyennes. La figure 2.28 
superpose une série de 81 mesures réalisées sur Si (type N) / SiO2 (3 nm), avec sa valeur 
moyenne (courbe noire). 
 
 
Figure 2.28 : 81 caractéristiques I-V mesurées sur Si (type N) / SiO2 (3 nm) et sa valeur moyenne. 
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2.4 – Conclusion 
 
Il a été nécessaire d’apporter des modifications à l’appareil de mesure initial, 
l’AFM. Les premières mesures électriques n’étant pas convaincantes, l’ajout de nouvelles 
fonctionnalités ainsi que diverses optimisations ont été menées durant la première année de 
cette étude. Elles concernent pour la plupart une amélioration des contacts électriques ainsi 
que des conditions nécessaires à l’obtention de mesures fiables et reproductibles. 
Il s’en est ensuite suivi le besoin de mettre au point un protocole expérimental 
permettant de réaliser des mesures comparables et analysables pour tous les types 
d’échantillons testés à l’échelle nanométrique. C’est sur le choix d’une étude statistique 
que c’est porté ce protocole, par la réalisation d’un très grand nombre de mesures 
électriques et d’en tirer des moyennes et des comportements physiques pouvant être 
ensuite comparés avec l’échelle micrométrique. 
 
La suite présentera les diverses observations des mesures réalisées sur une large 
gamme d’échantillons, utilisant des matériaux, épaisseurs ou substrats de différents types. 
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3.1 – Echantillons et matériaux étudiés 
 
Comme nous l’avons vu dans le chapitre précédent les mesures de courant par C-
AFM ne sont simples, ni à réaliser ni à interpréter. Une fois obtenue la certitude de la 
qualité conductrice de la pointe diamant et de la qualité des contacts, il est nécessaire de 
s’assurer de la validité des mesures. Cela peut être en partie vérifié en procédant à une 
comparaison systématique entre mesures sur des capacités damascènes standards 
micrométriques (décrites au § 2.1.1) et des mesures par C-AFM de couches identiques 
mais sans motifs. Les structures étudiées, qui sont répertoriées dans le tableau de la figure 
3.1, concernent d’une part des capacités MOS avec quatre dopages différents dont l’oxyde 
est du SiO2 thermique obtenu par RTO (Rapid Thermal Oxidation). Pour les substrats de 
silicium de type N les taux de dopage sont de 5x1016 cm-3 et de 2x1019.cm-3. Pour les 
substrats de type P, les dopages sont de 2x1017cm-3 et de 3x1019 cm-3. Les échantillons 
présentant les dopages les plus élevés ont été obtenus par épitaxie d’une couche de 500 nm 
de silicium dopé, sur le substrat. Pour les structures MOS micrométriques la grille a été 
formée par une couche de 10 nm de TiN PVD (Physical Vapor Deposition). 
 
Echantillon Permittivité Epaisseur nominale (nm) EOT (nm de SiO2) 
SiO2 










(MIM avec électrodes TiN, 

























(MIM avec électrodes TiN) 














Figure 3.1 : tableau récapitulatif des matériaux et épaisseurs étudiés à l’échelle micrométrique. Les 
permittivités diélectriques ont été mesurées par C-V. 
 
Outre le SiO2 thermique de référence, des capacités MIM TiN/ HfO2, ZrO2, et 
HfSiO / TiN [Mondon2003] pour lesquelles les oxydes métalliques sont déposés par ALD 
(Atomic Layer Deposition) ont été étudiées. Dans le cas du HfO2 le précurseur est du 
HfCl4 et le réactant H2O. Dans les autres cas les précurseurs sont des organométalliques, le 
réactant de l’ozone, et les dépôts ont été réalisés par la société Jusung Engineering (Corée). 
Il faut noter que ces procédés de dépôt sont effectués à des températures de l’ordre de 200 
à 300 °C, relativement basses par rapport à la MOCVD (Metal-Organic Chemical Vapor 
Deposition). Finalement l’effet du recuit du TiN de l’électrode inférieure sera aussi étudié. 
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3.2 – Observations et résultats de l’échelle micrométrique 
3.2.1 – Permittivité diélectrique 
 
 Les constantes diélectriques sont mesurées à partir de la pente de l’EOT, qui 
provient des mesures de capacité, en fonction de l’épaisseur physique mesurée par 
ellipsométrie. On a représenté sur la figure 3.2 la valeur moyenne de l’EOT, inversement 
proportionnelle à la capacité, qui varie donc linéairement avec l’épaisseur. Numériquement 
la capacité surfacique en nF.mm-2 = 34.515 / EOT (nm). Les pentes des droites de la figure 
3.2 sont bien inversement proportionnelles à la permittivité diélectrique. Il faut noter que la 
linéarité persiste sur une grande gamme d’épaisseur. 
 
 
Figure 3.2 : variation de l’EOT moyenne en fonction de l’épaisseur physique de l’oxyde. La pente permet 
de retrouver la valeur des constantes diélectriques. 
 
Les oxydes HfO2 et ZrO2 possèdent des permittivités diélectriques variant du 
simple au double. Une explication très naïve consisterait à dire que la constante 
diélectrique doit diminuer quand la force de rappel inter-ionique croît. Comme les forces 
de rappel des ions métalliques croissent avec leur masse, les trois voisins dans la colonne 
IV de la table de Mendeleïev que sont Ti, Zr, et Hf devraient former des oxydes de 
permittivité respectivement décroissante. L’oxyde de titane déposé à basse température, 
donc dans des conditions thermiques comparables aux nôtres (sputtering), présente une 
constante diélectrique de 45 [Brassard2006] ce qui est cohérent avec nos mesures pour Hf 
et Zr. 
 
3.2.2 – Claquage  
 
Les claquages électriques (BD, breakdown) sont définis par la brusque 
augmentation du courant (cf. § 1.2.2). A titre d’exemple, nous montrons sur la figure 3.3 la 
probabilité cumulée de claquage en fonction de la tension pour des structures Si / SiO2 / 
TiN de plusieurs surfaces. Les mesures similaires ont été effectuées sur les divers 
échantillons du tableau de la figure 3.1. Le cas cette fois-ci de la dépendance des tensions 
de claquage en fonction des surfaces des capacités, est représenté sur la figure 3.3 pour le 
Si (type N) / SiO2 (3 nm), aux capacités de surfaces allant de 400 à 80 000 µm². 
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L’observation principale est la diminution de la tension de claquage pour les plus grandes 
surfaces de capacité. Ceci s’explique par le fait que plus la surface est grande, plus la 
probabilité de rencontrer un site défectueux est grande, si on suppose que la densité de 
défauts est indépendante de la surface de mesure. Ceci est bien exprimé par la statistique 
de Weibull décrite au § 1.3. 
 
  
Figure 3.3 : probabilité cumulée qu’un claquage intervienne en fonction de la tension appliquée, sur Si 
(type N) / SiO2 (3 nm), pour différentes surfaces de capacités. Le graphique de droite est représenté selon le 
repère de Weibull. 
 
La dépendance du champ de claquage avec l’épaisseur d’oxyde est représentée sur 
la figure 3.4, dans le cas des structures MIM TiN / ZrO2 / TiN et TiN / HfO2 / TiN pour des 
capacités de surface 2500 µm². On remarque la dépendance du champ de claquage avec 
l’épaisseur jusqu’à un peu plus de 10 nm. Cette dépendance existe aussi pour la silice (cf. 
figure 1.7) [Solomon1977]. Cependant comme le montre la figure 3.4, et à la différence de 
la silice, on observe un champ de claquage indépendant de l’épaisseur au-delà des ~ 10 à 
15 nm. L’autre effet remarquable est la faible dépendance, voire l’indépendance du champ 
de claquage avec la constante diélectrique (HfO2 = 16, ZrO2 = 34.3), ce qui est en 
désaccord avec le modèle de McPherson [McPherson2002] (cf. § 1.2.2). 
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Figure 3.4 : champ de claquage du TiN / HfO2 / TiN et TiN / ZrO2 / TiN pour une capacité de surface 2500 
µm², en fonction de l’épaisseur d’oxyde. 
 
3.2.3 – Courant de fuite 
 
La figure 3.5 superpose plusieurs caractéristiques I-V mesurées sur Si (type N et 
N++) / SiO2, dans le cas de plusieurs épaisseurs d’oxyde (1.2, 2.0 et 3.0 nm), et pour une 
surface de 2500 µm². 
 
 
Figure 3.5 : superposition de caractéristiques I-V sur Si (type N et N++) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm), pour 
une surface de 2500 µm². 
 
Il y a près de trois ordres de grandeur du courant entre chacune des épaisseurs, 
comme le prédit la relation exponentielle des courants de type tunnel direct ou Fowler-
Nordheim en fonction de l’épaisseur d’oxyde (donnée au § 1.2.1). On observe que le 
courant en inversion, qui est dû au courant tunnel des porteurs minoritaires générés dans la 
charge d’espace du silicium, présente un plateau. En effet le bilan des porteurs minoritaires 
résulte du courant Fowler-Nordheim à travers l’oxyde et de la génération dans la charge 
d’espace qui croît avec le dopage. La densité de porteurs résultant de ce bilan fixe le 
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champ dans l’oxyde qui ne peut plus augmenter à cause du théorème de Gauss. Par suite, le 
courant Fowler-Nordheim sature à son tour d’autant plus que le dopage est faible. 
 
La figure 3.6 superpose désormais plusieurs caractéristiques I-V pour différentes 
surfaces de capacités, dans le cas de capacités MIM TiN / HfO2 (6 nm) / TiN. A droite, le 
même graphique est représenté en densité de courant (exprimée en A.cm-2). 
 
  
Figure 3.6 : superposition de caractéristiques I-V (à gauche) et J-V (à droite) sur TiN / HfO2 (6 nm), pour 
différentes surfaces de capacité (100 à 80 000 µm²). 
 
La densité de courant est bien entendu indépendante de la surface, ce qui n’est pas 
le cas de la tension de claquage qui diminue lorsque la surface augmente.  
 
Enfin, nous avons montré sur la figure 3.7 les caractéristiques I-V (courant-tension) 
après claquage, toujours pour des capacités MIM TiN / HfO2 / TiN. On observe alors que 
cette caractéristique linéaire correspond à la loi d’Ohm avec une résistance qui croît avec 
l’épaisseur. Cette résistance est de l’ordre de 10 à 25 Ω. 
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Figure 3.7 : caractéristiques I-V mesurées après claquage (HBD) sur TiN / HfO2 (4 et 6 nm), pour une 
capacité de surface 20 000 µm². 
 
La résistance mesurée après claquage sur l’épaisseur de 6 nm est ~ 52 % plus 
élevée par rapport à celle mesurée pour l’épaisseur de 4 nm, ce qui correspondrait bien à 
l’augmentation de 50 % de l’épaisseur d’un matériau résistif. Ce point sera discuté dans le 
prochain chapitre (§ 4.4.2). 
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3.3 – Observations et résultats de l’échelle nanométrique 
3.3.1 – Si / SiO2 
3.3.1.a – Topographie, rugosité et épaisseur 
 
L’empilement Si / SiO2 est celui qui a été le plus étudié dans le monde de la 
microélectronique ces dernières décennies. L’expérience acquise assure donc une grande 
qualité de l’oxyde thermique et de ses interfaces avec le silicium. Une mesure de la 
topographie de l’oxyde avec l’AFM confirme la très faible rugosité de la surface, comme 
le montre la figure 3.8. 
 
 
Figure 3.8 : topographie 3D de la surface du SiO2 thermique. 
 
La mesure de la rugosité moyenne, faite à l’AFM sur une surface de 256 x 256 nm², 
indique une valeur de la rugosité RMS à ~ 0.1 nm. Comparée à la surface du HOPG 
(Highly Ordered Pyrolytic Graphite), dont la rugosité RMS mesurée avec la même pointe 
AFM est de l’ordre de ~ 0.05 nm, la surface du SiO2 est assurément une surface très plane, 
confirmant l’excellente qualité de la croissance thermique. 
 
De plus, l’état de surface du SiO2 n’est pas modifié suite à plusieurs mesures 
topographiques avec la pointe. Les risques de détérioration de la pointe à cause de défauts 
présents à la surface sont donc très faibles. Enfin, aucune différence particulière entre les 
diverses épaisseurs d’oxyde, ou fonction de la nature des substrats utilisés (type P, type N, 
fortement dopés ou non), n’a été observée d’un point de vue topographique. 
 
3.3.1.b – Courant 
 
Nous allons maintenant décrire les résultats des mesures de courant par C-AFM sur 
les mêmes échantillons que ceux décrits précédemment, la fabrication des électrodes en 
moins. Comme cela a été introduit, les graphiques des caractéristiques I-V seront notés 
selon le choix des couleurs bleues / rouges, respectivement pour les mesures des sens aller 
puis retour. 
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Figure 3.9 : caractéristique I-V (aller puis retour) sur Si (type N++) / SiO2 (3 nm). 
 
Comme nous pouvons le constater sur la figure 3.9, il existe une différence 
importante entre les caractéristiques I-V mesurées par C-AFM et les caractéristiques 
standards. Dans ce dernier cas le courant augmente avec la tension jusqu’au claquage à la 
tension Vbd. Lorsqu’on diminue ensuite la tension la caractéristique devient linéaire avec 
une pente très élevée. Nous reviendrons plus loin sur ce point. Par contre comme le montre 
la figure 3.9 précédente, la caractéristique I-V diffère de ce dernier cas. En effet lorsqu’on 
diminue la tension après claquage on observe dans la plupart des cas une caractéristique I-
V non linéaire (en rouge). On peut schématiser les caractéristiques I-V par C-AFM comme 




















Figure 3.10 : représentation des courants mesurés lors d’un I-V (aller puis retour). 
 
Les courants identifiables lors d’une mesure I-V complète (aller, puis retour) se 
portent au nombre de deux. Tout d’abord, il y a le courant juste avant que le claquage (à la 
tension Vbd) ne survienne (figure 3.10, courant 1 et 2), puis le courant mesuré après ce 
claquage (courant 3 ou 4). Le courant 3 est similaire à la caractéristique après claquage 
obtenu sur une capacité standard, alors que la caractéristique 4 n’a pas d’équivalent 
macroscopique. Une interprétation peut-être donnée dans le cadre du modèle filamentaire. 
Dans le cas où à la suite du claquage la caractéristique est du même type que la 
caractéristique 3 (cf. figure 3.10), la situation est comparable au cas standard. Dans le cas 
où la caractéristique est de type 4, nous appellerons ce courant le Courant Nanoscopique 
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Fowler-Nordheim, mais très élevé compte tenu de l’épaisseur initiale d’oxyde [Wu2006] 
[Wu2006-b]. Ceci pourrait en outre indiquer une forte réduction de l’épaisseur d’oxyde 
durant le phénomène du claquage, au cours duquel une forte montée de la température peut 
être imaginée [Tung2003]. Il a en outre été observé que celle-ci n’avait qu’un effet 
négligeable dans les mesures du courant de type tunnel ou Fowler-Nordheim, surtout 
lorsque l’épaisseur d’oxyde diminue [Schuegraf1994]. 
 
3.3.1.c – Claquage 
 
Les claquages observés sur l’empilement Si / SiO2, comparés à ceux mesurés sur 
TiN / HfO2 et qui seront présentés par la suite (§ 3.3.2), sont tous réversibles (non 
destructeurs), c’est-à-dire avec l’apparition du CNAC (Courant Nanoscopique Après 
Claquage). C'est-à-dire qu’après le claquage, qui pour rappel est défini comme étant une 
brusque augmentation du courant après l’application d’une certaine tension (la tension de 
claquage Vbd), alors la mesure du courant à travers l’oxyde et suivant ce claquage n’est pas 
une simple conduction ohmique à travers un chemin conducteur. Il est à différencier du 
claquage irréversible (destructeur, ou HBD), qui une fois survenu créé simplement un 
chemin conducteur entre les deux électrodes de la capacité qui se retrouve court-circuitée 
et donc inutilisable en tant que telle. 
La caractéristique électrique retrouvée après claquage semble liée à une épaisseur 
d’oxyde entre la pointe et le substrat qui serait énormément réduite suite à la venue du 
claquage. La totalité des mesures du courant « retour » garde son comportement 
exponentiel, propre à un courant de type tunnel ou Fowler-Nordheim, et donc à la présence 
d’une fine couche d’oxyde. Ceci peut être attribué à la très bonne qualité de l’oxyde 
thermique, dont le procédé de croissance est aujourd’hui très bien maîtrisé. Peut-être aussi 
que l’une des deux interfaces reste inaltérée suite au claquage, laissant alors une faible 
épaisseur d’oxyde. 
En ce qui concerne les valeurs des tensions de claquage, et donc des champs de 
claquage si l’épaisseur d’oxyde est prise en considération, ces derniers augmentent lorsque 
l’épaisseur de SiO2 diminue (voir figure 3.12), ce qui va dans le sens des observations 
trouvées dans la littérature [Shatzkes1976]. 
 
  
Figure 3.12 : à gauche, champ de claquage mesuré à l’AFM pour les échantillons de Si (type N ou P) / 
SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm) en fonction de l’épaisseur d’oxyde. A droite, mesures issues de la littérature 
[DiStefano1976] [Sze]. 
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Les tensions de claquage observées avec l’AFM sont beaucoup plus grandes que 
celles mesurées à l’échelle macroscopique, de plusieurs volts. La comparaison entre les 
deux échelles, via la représentation de la distribution statistique de Weibull 
[Degraeve1998], sera discutée en détail par la suite (§ 4.1.1). 
 
Une précédente étude a également permis de mettre en valeur le rôle de la 
température sur le claquage électrique, survenant plus rapidement pour des températures 
plus élevées [Schuegraf1994] [Chaparala1996]. Cet effet peut être dû à l’affaiblissement 
des liaisons inter-atomiques sous haute température [Bécu2006] [Voronkov2006]. 
 
3.3.1.d – Effet du dopage 
 
Différents types de substrats ont été testés afin de recouvrir différentes mesures 
bien connues de l’échelle macroscopique, et donc permettre une comparaison plus large 
entre les mesures faites aux deux échelles. 
L’effet du type de dopant et de leur concentration a été testé : utilisation de 
substrats de type P dopés au bore (B), et des substrats de type N dopés au phosphore (P). 
Chacun couvrant deux densités de dopage, de ~ 1016 à ~ 1019 atomes.cm-3. Comme attendu, 
les mesures électriques sur ces différents substrats apportent une dissymétrie autour de la 
tension nulle, l’un des sens étant toujours plus conducteur que l’autre, parfois bloquant. Par 
contre, un fort dopage (~ 1019), qu’il soit de type N++ ou P++, donne une très bonne 
conduction sur toute la gamme de tension, positive ou négative (voir figure 3.13). Ceci 
s’explique par la considération qu’un fort dopage entraîne un comportement quasi-
métallique du semiconducteur (ici le silicium). 
 
 
Figure 3.13 : caractéristiques I-V sur Si (type N++) / SiO2 (2.0 nm). 
 
Quant au dopage faible à ~ 1016 atomes.cm-3, un coté saturant se fait remarquer 
pour les tensions positives ou négatives, selon le type de dopant utilisé. En effet pour les 
substrats de type N une saturation du courant est visible vers les tensions positives, c'est-à-
dire dans le cas d’une injection d’électrons depuis la pointe. L’inverse est bien sûr observé 
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Figure 3.14 : caractéristiques I-V sur Si (type N à gauche, P à droite) / SiO2 (2.0 nm). 
 
Nous retrouvons donc à cette échelle les effets déjà connus du type de substrat 
utilisé dans une capacité MOS. L’effet du dopage du substrat à donc un rôle majeur dans la 
conduction d’un empilement MOS comme il était prévisible et comparativement aux 
surfaces macroscopiques. La suite montrera que l’épaisseur d’oxyde accentue d’autant plus 
cet effet, lorsqu’elle augmente. 
 
3.3.1.e – Effet de l’épaisseur 
 
La première observation sur la comparaison des mesures réalisées pour différentes 
épaisseurs d’oxyde, est cette dépendance exponentielle du courant résultant, en fonction de 
l’épaisseur (voir figure 3.15). En effet, le courant est d’autant plus élevé que l’épaisseur 
d’oxyde sera faible [Vogel1998] [Jiménez-Molinos2002]. De même, les tensions de 
claquage sont plus élevées pour les plus grandes épaisseurs. L’effet tunnel est 
théoriquement moins présent aux grandes épaisseurs, le courant Fowler-Nordheim 
devenant prépondérant. 
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Figure 3.15 : I-V moyens pour 3 épaisseurs de Si (type N++) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm). Les mesures du sens 
aller sont en pointillés, le sens retour en trait continu. 
 
L’effet du type de dopage du substrat est également plus visible pour les grandes 
épaisseurs, où cette fois-ci le coté bloquant sera amplifié, la saturation en courant étant 
portée sur une plus large gamme de tension (voir figure 3.16). 
 
 
Figure 3.16 : I-V moyens pour 3 épaisseurs de Si (type N) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm). Les mesures du sens 
aller sont en pointillés, le sens retour en trait continu. 
 
Dans ce dernier graphe, il est intéressant d’observer le comportement du courant 
entre les épaisseurs de 1.2 et 2.0 nm du SiO2 (courbes rouge et verte). En effet, il apparaît 
que les mesures sur l’échantillon le plus mince soient des courants proches voire plus 
faibles que pour l’épaisseur supérieure, en particulier ceux d’après claquage. Cela dit, les 
tensions de claquage augmentent toujours avec l’épaisseur. Mais les tensions de claquage 
pour l’épaisseur de 1.2 nm restent toutefois anormalement proches de celles de l’épaisseur 
de 2.0 nm. Cette observation pourrait être la conséquence que l’échantillon de 1.2 nm était 
resté plus longtemps à l’air libre, laissant donc une surcroissance naturelle du SiO2. 
Ensuite, les différences de comportement avant / après claquage, et après recroissance de 
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différente selon s’il y a eu ou non cette recroissance naturelle sous atmosphère. L’oxyde 
naturel de surcroissance semble alors plus résistant au claquage. 
 
La dispersion des mesures est également plus élevée pour les grandes épaisseurs, du 
fait d’une rugosité potentiellement plus élevée aux grandes épaisseurs, mais également des 
défauts volumiques potentiellement plus nombreux sous la pointe. Ceci touche autant les 
mesures de courant, que les valeurs des tensions de claquage. 
 
Il sera également intéressant de préciser que des tests à une épaisseur de 5 nm de 
SiO2 ont été effectués, mais aucun courant de fuite n’a été mesuré, la tension de claquage 
n’étant jamais atteinte, d’où la modification du circuit électronique permettant désormais 
l’application d’un gain x 1.3 au niveau de la tension (-13 V  +13 V). 
 
Enfin, le décalage du potentiel de bande plate a été observé dans le cas des faibles 
dopages du substrat, et qui est d’autant plus important que l’épaisseur d’oxyde augmente 
[Hosoi1984]. Ainsi, la symétrie des mesures ne se fait plus autour de la tension nulle, 
comme l’illustre la figure 3.17. 
 
   
Figure 3.17 : zoom sur les I-V autour de Vgap = 0 V, pour 3 épaisseurs de Si (type N) / SiO2 (de gauche à 
droite, 1.2, 2.0 et 3.0 nm). 
 
On retrouve ainsi les mêmes propriétés électriques que pour l’échelle 
macroscopique, puisque l’on sait que la tension de bande plate dépend de la valeur de la 
capacité, donc de l’épaisseur d’oxyde. 
 
3.3.1.f – Topographie après claquage 
 
Lors des mesures des caractéristiques I-V à l’AFM, les topographies suivant les 
nombreuses mesures ont montré que l’état de la surface avait été modifié, à l’endroit même 
de la mesure [Wu2006-b]. En effet la formation d’une bosse en chaque endroit apparaît à la 
surface [Porti2002], comme le montre la figure 3.18 (l’échelle en Z a été volontairement 
augmentée). Le rapport de la hauteur sur la base de ces bosses ne représente que 5 %, ce 
qui parait dérisoire. Néanmoins compte tenu de l’effet lié à la géométrie de l’apex de la 
pointe, nous pouvons admettre un rapport bien plus élevé et considérer ces bosses comme 
extrêmement localisées. 
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Figure 3.18 : topographie 3D de la surface après 81 mesures I-V (carré de 9 x 9), sur Si (type P++) / SiO2 
(2.0 nm). 
 
Cet effet dépend directement de l’épaisseur du diélectrique. En effet, les bosses 
observées sont d’autant plus grandes que l’épaisseur d’oxyde augmente (voir figure 3.19). 
Si l’on considère un chargement de l’oxyde par piégeage de charges, celui-ci se ferait donc 
de façon volumique dans le diélectrique. Dès lors qu’un courant circule à travers l’oxyde, 
celui-ci se charge par piégeage [Zhang2006]. Les bosses apparentes sont plus élevées 
lorsque le claquage intervient, en particulier pour les HBD, où la bosse peut atteindre 
plusieurs fois l’épaisseur d’oxyde initiale. Cependant le cas de claquages de type HBD n’a 





Figure 3.19 : profils de 4 bosses après 4 claquages, sur Si (type N) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3 nm). 
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Ces bosses sont peut-être un effet électrostatique ressenti par la pointe, au regard de 
la charge injectée dans l’oxyde. La pointe serait repoussée par cette force électrostatique 
(la charge image au sein de la pointe étant de même signe que celle injectée), et agit 
comme au passage d’une bosse à la surface. C’est également ce qui explique 
l’élargissement des bosses avec l’épaisseur d’oxyde, puisque la pointe sera en face d’une 
charge locale toujours plus élevée en fonction de l’épaisseur de SiO2. Cette observation 
suit bien les recherches déjà réalisées dans ce domaine, où il est même parfois déterminé le 
nombre de charges injectées à plusieurs dizaines d’électrons [Porti2003] [Porti2004]. 
Une autre hypothèse concerne une modification du substrat de silicium sous très 
haute température, au moment du claquage et à de très fortes densités de courant 
[Zhang2006-b]. Une migration des atomes du substrat vers la surface formerait ainsi une 
bosse de quelques nanomètres de haut. Il pourrait également en résulter la formation d’un 
chemin de percolation conducteur, lui-même étant une conséquence du claquage. 
 
Tous les points de mesure, après claquage, forment des bosses quasi-identiques en 
surface et hauteur. La dispersion est assez faible ce qui permet de dire que l’injection de 
charge se déroule de manière équivalente en tout endroit de la surface du SiO2. La surface 
affectée apparente est de l’ordre de la centaine à plusieurs centaines de nanomètres carrés, 
ce qui suit les différentes observations réalisées jusque là [Olbrich1998-b] [Porti2001-c]. 
Une telle modification de la surface m’a amené à réaliser différents tests d’écriture 
sur l’oxyde afin d’en mesurer la portée pour de potentielles applications. Les domaines 
d’écriture localisée ou par exemple de gravure sélective pourraient être intéressés par un tel 
procédé, compte tenu de la facilité et de l’excellente résolution qu’offre le C-AFM. Les 
topographies de la figure 3.20 sont des exemples d’écriture par C-AFM. Sur ces images, le 
contraste a été inversé pour permettre une meilleure visibilité du dessin. Les bosses sont 




Figure 3.20 : topographies après écriture (Vgap = 10 V) sur Si (type P) / SiO2 (2.0 nm). 
 
L’écriture de ces images a été réalisée par un programme spécialement conçu sous 
LabVIEW®. Les bosses font suite au claquage systématique de l’oxyde lors de 
l’application d’une tension Vgap = 10 V pendant une durée d’une demie seconde. 
Comme vu précédemment, les propriétés électriques de l’oxyde sont modifiées 
lorsqu’une seconde mesure au même endroit est faite, et cette injection de charges dans 
l’oxyde vient appuyer la théorie selon laquelle ces charges joueraient un rôle dans la 
modification des dites propriétés électriques locales. 
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3.3.1.g – Dispersion des mesures 
 
La première observation des mesures électriques effectuées à l’AFM indique une 
forte dispersion en courant et en tension entre les différentes mesures faites à plusieurs 




Figure 3.21 : caractéristiques I-V sur Si (type P) / SiO2 (2.0 nm), début des mesures vers les tensions 
positives. 
 
La dispersion des mesures est d’autant plus grande que la surface de la pointe est 
petite, puisqu’elle devient extrêmement sensible à la moindre variation de la rugosité ou de 
l’épaisseur d’oxyde [Lai1999] [Luo2001]. Compte tenu de la rugosité locale d’une surface 
à l’échelle atomique, la dispersion des mesures réalisées avec l’AFM est nettement plus 
importante que pour les mesures effectuées à l’échelle macroscopique, dont les surfaces 
des capacités, supérieures au µm², ont un ordre de grandeur bien supérieur à la rugosité 
locale atomique d’une surface. 
Une part de la dispersion peut également être attribuée à l’état de la pointe elle-
même, dû à son inclinaison changeante par rapport à la surface ou à l’abrasion locale de 
son apex, menant à une évolution de la surface effective de contact entre la pointe et la 
surface. Cette dispersion reste toutefois plus faible que celle liée à la rugosité de la surface. 
Ceci dit la surface du SiO2 n’ayant qu’une faible rugosité, la dispersion reste très 
faible si elle est comparée aux surfaces plus rugueuses comme les high-k déposés sur TiN, 
étudiés par la suite. 
 
Une autre observation étonnante sur la dispersion des mesures électriques (qui 
n’apparaît pas pour les mesures de l’échelle macroscopique) concernant les caractéristiques 
I-V, repose sur le sens d’injection des électrons et plus particulièrement sur la succession 
de mesures alternant vers un sens d’injection inverse. En effet, la méthode utilisée pour 
effectuer ces caractéristiques I-V repose sur la vérification que les mesures soient 
reproductibles, et ainsi chaque I-V a été mesuré dans le cas des deux types d’injections, 
l’un à la suite de l’autre et sur le même point de la surface. 
Il a été observé, comme le montre les figures 3.21 et 3.22, une grande différence 
selon le sens d’injection du courant, en particulier selon le sens de la première injection qui 
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Figure 3.22 : caractéristiques I-V sur Si (type P) / SiO2 (2.0 nm), début des mesures vers les tensions 
négatives. 
 
Lors du départ des mesures vers les tensions négatives (injection des électrons 
depuis le substrat vers la pointe), la dispersion des mesures suivantes (donc aux tensions 
positives) est visiblement plus importante que dans le cas inverse (cas de la figure 3.21). 
La dispersion observée dans ces deux cas sera discutée ultérieurement. 
Aussi, la cartographie en tension de claquage d’une surface sur laquelle il a été fait 
un grand nombre de mesures (carré de 9 x 9 = 81 mesures) donne une indication des 
variations d’épaisseur locale du diélectrique, ou de la surface effective de la pointe en 
contact, puisqu’il est possible d’observer un gradient dans une certaine direction du plan 
que constitue la surface. La figure 3.23 illustre cette variation de la tension de claquage en 
fonction de l’endroit où a été faite la mesure, après 81 mesures (carré de 9 x 9) qui ont été 
effectuées sur une surface de ~ 1 µm² (1024 nm x 1024 nm). 
 
 
Figure 3.23 : cartographie des tensions de claquage (Vgap > 0) mesurées sur une surface de 1 µm², sur Si 
(type P) / SiO2 (2.0 nm). 
 
Enfin, il a été observé que la dispersion des mesures électriques, autant pour les 
caractéristiques I-V que pour les tensions de claquage, augmente avec l’épaisseur d’oxyde. 
Ceci semble logique compte tenu de la nature amorphe du SiO2 et dont les épaisseurs de 
couches ne sont pas uniformes, ainsi les irrégularités en épaisseur s’additionnent au fur et à 
mesure que la couche croît. Le graphique de la figure 3.24 montre très bien cette évolution 
de la dispersion (calculée en fonction de l’écart-type moyen des I-V entre les différentes 
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Figure 3.24 : écart-type moyen représentant la dispersion des caractéristiques I-V, pour les échantillons de 
Si / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm) en fonction de l’épaisseur d’oxyde. 
 
3.3.1.h – Sens d’injection et effet d’après claquage 
 
Toutes les mesures de courant ont été effectuées de la manière suivante : en partant 
de Vgap = 0 V, on augmente (ou diminue) la tension jusqu’au claquage (détecté 
automatiquement par le programme de mesure), puis on revient à Vgap = 0 V. Ensuite on 
effectue le même parcours mais vers la tension opposée, toujours au même point de la 
surface. C’est ce deuxième passage qui sera étudié pour ses effets historiques, en fonction 
de la première mesure et de son influence sur la seconde. 
Comme décrit précédemment lors des observations sur la dispersion, un des sens 
d’injection est plus destructeur que l’autre, du moins il altère ou modifie les propriétés 
électriques de l’oxyde plus facilement. Cet effet est néanmoins peu visible pour les 
échantillons de Si / SiO2, contrairement aux high-k qui seront décrits par la suite. Dans le 
cas présent des structures MOS étudiées (Si / SiO2), chacun des deux sens amène une forte 
dispersion des mesures lors du second passage (voir figure 3.25). 
 
 
Figure 3.25 : écart-type moyen des mesures de courant, dès le premier passage (mesure directe) ou au 
second, sur Si (type N et N++) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm). 
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Cette dernière figure est une autre représentation de la dispersion déjà visible sur 
les courbes I-V des figures précédentes 3.21 et 3.22, mais regroupant cette fois-ci le sens 
d’injection (Vgap positif ou négatif) avec l’historique des mesures (directe, ou second 
passage). 
Il est donc évident que l’oxyde a subi une modification de ses propriétés électriques 
durant la première mesure de courant, et plus particulièrement lors du claquage. Ces 




Figure 3.26 : probabilité cumulée de claquage, après un premier passage dans le sens des tensions 
négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur Si (type N++) / SiO2 (2.0 nm). 
 
La première observation concerne la faible dispersion des tensions de claquage lors 
de la mesure directe (points bleus à gauche pour les tensions de claquage négatives, points 
rouges à droite pour les tensions de claquage positives). 
Quant aux mesures des seconds passages, elles sont nettement plus dispersées ou 
altérées. En effet, après une mesure directe où l’injection d’électrons se fait par le substrat 
(Vgap négatif, graphique de gauche) alors les tensions de claquage positives (en rouge) se 
retrouvent étalées sur une très large gamme de tension. 
Dans le cas du graphique de droite (première injection des électrons depuis la 
pointe) alors la dispersion des tensions de claquage pour le second passage (tensions 
négatives, points bleus) est plus faible voire quasi-nulle. Il est important de souligner que 
dans ce dernier cas, le claquage du second passage intervient à des tensions très inférieures, 
confirmant l’hypothèse d’une réduction quasi-identique de l’épaisseur d’oxyde à chacune 
des mesures. 
 
Une autre représentation de cette dispersion des tensions de claquage, en fonction 
du sens d’injection de la première mesure est visible sur la figure 3.27, avec cette fois-ci la 
comparaison entre les différentes épaisseurs d’oxyde. 
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Figure 3.27 : tensions de claquage positives en fonction des négatives, après un premier passage dans le 
sens des tensions négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur Si (type N++) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm). 
 
Il devient évident que le claquage modifie les propriétés de l’oxyde, peut-être 
même directement sa structure ou ses liaisons atomiques. Une différence notable entre les 
deux sens d’injection est observée dans le cas des tensions de claquage. Il en résulte que 
l’épaisseur d’oxyde est probablement réduite de façon uniforme, après un premier claquage 
vers les tensions positives. Le problème peut également être vu de la manière où un chemin 
conducteur serait uniformément créé à travers l’oxyde. 
 
Désormais, la question est de savoir de quelle manière les propriétés de l’oxyde 
sont modifiées, à savoir si un chemin conducteur est créé à travers l’oxyde, si des charges 
sont effectivement piégées dans celui-ci ou aux interfaces [Fischetti1984], ou si l’une des 
deux interfaces est responsable du changement de la nature de l’oxyde. Une discussion 
plus détaillée aura lieu par la suite par comparaison entre les différents diélectriques. 
 
3.3.2 – TiN / HfO2 
3.3.2.a – Topographie, rugosité et épaisseur 
 
Le dioxyde d’hafnium (HfO2) possède une rugosité en surface supérieure à celle du 
SiO2 (RMS ~ 0.1 nm), puisqu’elle se situe vers ~ 0.75 nm (rugosité RMS, calculée à partir 
d’une surface de 256 x 256 nm²). La surface est uniformément recouverte de petites bosses, 
dont la hauteur et le diamètre sont respectivement de l’ordre de 4 et 20 nm. La figure 3.28 
montre une topographie 3D de cette surface, où les échelles en X, Y, et Z ont été 
soigneusement respectées pour mettre en avant l’aspect assez rugueux de la surface. 
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Figure 3.28 : topographie 3D de la surface du HfO2. 
 
Il apparaît lors d’une photo MEB (prise avec un angle, ou tilt, de 45°) de la tranche 
de cet échantillon de Si / TiN / HfO2, que la rugosité est transmise par la couche de TiN 
elle-même organisée de façon colonnaire, d’où la transmission de la rugosité vers la 
surface de HfO2 (voir figure 3.29). 
 
 
Figure 3.29 : photo MEB tiltée à 45° sur la tranche de l’empilement Si / TiN / HfO2 (4 nm). 
 
Ces colonnes de TiN, dont l’épaisseur déposée est de ~ 60 nm, forment des petites 
bosses de 2 à 5 nm de hauteur à la surface de l’oxyde. Une seconde observation MEB de la 
surface a été faite pour valider la mesure topographique faite à l’AFM, et en effet comme 
le prouve la figure 3.30, les dimensions relevées par l’une ou l’autre méthode s’avèrent 
identiques. Ainsi la pointe diamantée de l’AFM permet une aussi bonne résolution spatiale 
qu’à l’aide d’un MEB. 
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Figure 3.30 : photo MEB superposée à une image AFM, toutes deux représentées à la même échelle, pour 
une surface de TiN / HfO2 (4 nm). 
 
Ces deux images sont aussi strictement identiques à celles dans le cas d’une surface 
de TiN sans le dépôt d’oxyde high-k HfO2, ce qui conforte dans l’idée que la couche de 
TiN est bien responsable de la rugosité d’après dépôt d’oxyde [Thèse-Gaillard2006]. Cette 
rugosité à l’interface peut également jouer un rôle important dans la dégradation du 
diélectrique lorsqu’il est soumis à un champ électrique, comme le montre une étude sur la 
simulation du champ électrique local mesuré à l’interface en fonction de cette rugosité, 
dans le cas de capacité MIM en TiN / Ta2O5 / TiN [Gaillard2006]. 
Une autre observation qui n’apparaît que pour ce diélectrique, est la modification 
de la surface après plusieurs passages de la pointe en contact. En effet, il semble que 
parfois la pointe diamant vienne frotter à la surface, en regroupant ensuite de la matière au 
centre de la surface balayée (voir figure 3.31). La pointe diamant étant d’une dureté 
largement supérieure au HfO2, l’explication viendrait du fait qu’un peu d’oxyde est arraché 
à chaque passage de la pointe, mais peut également s’expliquer par la présence 
d’organiques sur la surface. Mais cette observation est rare et n’a été faite qu’après de très 
nombreux balayages sur une même surface. Ce phénomène n’a jamais été observé au cours 
d’une mesure de courant (3 balayages consécutifs de la surface). 
 
 
Figure 3.31 : topographie 3D après de très nombreux passages de la pointe diamant sur une surface de 
TiN / HfO2 (4 nm). 
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De plus, la rugosité n’est que très légèrement modifiée selon l’épaisseur d’oxyde 
déposée, puisque qu’elle augmente peu avec l’épaisseur de HfO2 déposée. La figure 3.32 
présente un récapitulatif des rugosités des différents échantillons et matériaux étudiés. 
 
 
Figure 3.32 : rugosité RMS des différents échantillons étudiés. 
 
Les mesures d’ellipsométrie destinées à mesurer l’épaisseur de HfO2 déposée et 
réalisées juste après dépôt donnent des valeurs moyennes d’épaisseur à 3.91 nm, 4.98 nm 
et 5.94 nm, pour des épaisseurs respectives de 4, 5 et 6 nm initialement souhaitées. Les 
écarts mini / maxi varient à ± 2 Å autour de ces valeurs moyennes. Donc, il est juste de 
penser qu’en plus de la rugosité locale, une non uniformité globale du dépôt d’oxyde est 
présente sur le wafer entier. 
 
3.3.2.b – Courant 
 
La première observation se situe au niveau du courant d’avant claquage. Celui-ci 
est bien plus faible que pour le SiO2, et le claquage survient très brusquement. Le CNAC 
conserve quant à lui une allure exponentielle laissant penser à un courant de type tunnel 
direct ou Fowler-Nordheim. 
 
Une observation est aussi à souligner concernant la dissymétrie des caractéristiques 
I-V par rapport à la tension nulle. En effet dans le cas des mesures macroscopiques les 
deux électrodes sont en TiN, ce qui en fait des capacités symétriques en terme de barrière 
de potentiel. Mais dans le cas de l’AFM, il faut prendre en compte que l’électrode 
supérieure est la pointe en diamant, fortement dopée et très conductrice. Ainsi, un décalage 
proche du volt vers les tensions positives est observé pour les empilements de TiN / HfO2. 
La figure 3.33 représente la superposition de caractéristiques I-V directes (premiers 
passages) pour une épaisseur de 6 nm de HfO2. 
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Figure 3.33 : caractéristiques I-V directes (premiers passages) sur TiN / HfO2 (6 nm). 
 
A cette épaisseur les tensions de claquage sont décalées de ~ 1 V vers les tensions 
positives, et les mesures du CNAC subissent également ce décalage. Cette notion sera prise 
en compte lors des simulations sur le type de courant mesuré, en particulier concernant la 
hauteur de barrière entre la pointe diamant et l’oxyde (cf. § 4.1.3). Le type d’électrode est 
donc important et peut induire de forts décalages pour les tensions de claquage ou les 
courants de fuite [Perng2004] [Atanassova2006]. 
Une autre étude relève cette dissymétrie, par le biais de simulation du champ 
électrique local en fonction de la rugosité des interfaces [Gaillard2006]. Ces résultats 
correspondent aux observations précédentes si la rugosité de l’interface TiN / HfO2 est 
considérée plus forte que pour l’interface pointe / HfO2. 
 
3.3.2.c – Claquage 
 
C’est sur les empilements de TiN / HfO2 qu’il est observé le plus de claquages du 
type HBD. Sur un ensemble de 972 mesures du claquage, 13 % donnent lieu à un HBD. On 
a alors 95% de ces claquages HBD qui surviennent après une injection d’électrons à partir 
de la pointe, c’est-à-dire pour Vgap positif (voir figure 3.34). Cet effet peut être dû à la 
géométrie de la pointe et du champ local d’injection, tout comme dû à l’une des deux 
interfaces dont certains défauts seraient responsables de l’initiation d’un chemin 
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Figure 3.34 : pourcentage de claquages HBD, sur TiN / HfO2 (4, 5 et 6 nm) en fonction de l’épaisseur et du 
sens d’injection. 
 
Les claquages destructeurs (HBD) sont également plus nombreux pour les faibles 
épaisseurs de diélectrique. Ceci peut vouloir signifier qu’il n’y a pas de dépendance 
volumique des défauts présents dans l’oxyde, sinon ces derniers seraient plus nombreux 
aux grandes épaisseurs, et donc les claquages HBD y seraient plus nombreux. Les défauts 
responsables de l’initiation des HBD peuvent donc se trouver sur les interfaces, et dotés 
d’un pouvoir de pénétration / dégradation à travers l’oxyde indépendant de l’épaisseur. 
 
Concernant maintenant le champ de claquage, il devient constant à l’échelle 
nanométrique et approche ~ 12 MV.cm-1, comme le montre la figure 3.35. Nous rappelons 
cependant sa nature exponentielle pour des capacités de surface micrométrique. 
 
 
Figure 3.35 : champ de claquage mesuré au C-AFM pour les échantillons de TiN (recuit ou non) / HfO2 (4, 
5 et 6 nm) en fonction de l’épaisseur d’oxyde déposée. 
 
Chapitre 3 – Résultats expérimentaux 
82 
3.3.2.d – Effet du recuit du TiN 
 
Qu’il soit recuit ou non, le TiN présente la même rugosité due à sa structure 
colonnaire. Mais rien ne permet vraiment de soutenir le budget thermique alloué pour ce 
recuit. Le nombre de claquages HBD, comme la valeur de leur tension, ou même la 
dispersion moyenne des mesures, ne permet pas d’affirmer qu’il existe une différence 
notable entre ces deux types d’électrodes. 
Les seules différences observées parmi quelques mesures, peuvent être expliquées 
par la différence d’épaisseur déposée non uniforme sur un wafer. Mais dans l’ensemble, les 
mesures restent très identiques d’un TiN à l’autre. 
 
3.3.2.e – Effet de l’épaisseur 
 
Comme annoncé précédemment, plus l’oxyde est épais, moins les claquages HBD 
sont présents. La dispersion des mesures est aussi légèrement augmentée avec l’épaisseur. 
Et enfin, le champ de claquage est constant quelle que soit l’épaisseur testée. La figure 
3.36 illustre la dispersion des tensions de claquage en fonction de l’épaisseur d’oxyde, 
mais également fonction des sens d’injection direct ou du second passage. 
 
  
Figure 3.36 : tensions de claquage positives en fonction des négatives, après un premier passage dans le 
sens des tensions négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN (recuit) / HfO2 (4, 5 et 6 nm). 
 
La dispersion grandissante des tensions de claquage en fonction de l’épaisseur 
d’oxyde est mise en évidence sur le graphique de droite. De même en ce qui concerne le 
sens direct vers les tensions négatives (graphique de gauche), il engendre une très forte 
dispersion des claquages positifs lors d’un second claquage. 
Ce phénomène, lié au sens d’injection des électrons, et bien plus fort pour le HfO2 
qu’il ne l’était avec le SiO2, peut s’expliquer dans la nature de l’interface TiN / HfO2 
moins bien contrôlée que pour Si / SiO2, mais aussi sur la structure du HfO2 lui-même, 
c’est-à-dire polycristalline et dont les joints de grains sont parfois pointés du doigt en terme 
de défauts initiateurs du claquage [Thèse-Dabertrand2006]. 
Il est à noter que les points situés tout à droite correspondent aux claquages HBD 
survenus dès les premières mesures (vers les tensions positives). Leur dispersion confirme 
aussi que les claquages HBD ne dépendent pas d’un maximum atteint en tension. 
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A l’identique des mesures faites sur SiO2, le CNAC dépend directement de 
l’épaisseur initiale d’oxyde. Le graphique de la figure 3.37 montre les caractéristiques I-V 
moyennes pour les trois épaisseurs de HfO2. 
 
 
Figure 3.37 : I-V moyens pour trois épaisseurs de TiN (recuit) / HfO2 (4, 5 et 6 nm). Les mesures du sens 
aller sont en pointillés, le sens retour en trait continu. 
 
Les CNAC sont plus forts pour les petites épaisseurs. Cependant la dépendance est 
très faible, alors que le courant devrait évoluer de façon exponentielle avec l’épaisseur. 
Cette observation appuie l’hypothèse d’une réduction de l’épaisseur d’oxyde vers une 
valeur seuil très peu dépendante de l’épaisseur initiale d’oxyde. Elle sera estimée dans les 
prochaines simulations (cf. 4.4.3), et selon différents modèles du courant. 
 
3.3.2.f – Topographie après claquage 
 
L’empilement de TiN / HfO2, seul à mener vers des claquages HBD, est également 
celui où les modifications topographiques d’après claquage sont les plus importantes. C’est 
une observation qui a déjà été faite par le passé [Porti2002], où la bosse apparente est plus 
importante lorsque le claquage est lui aussi défini comme plus puissant. D’une part, seuls 
les claquages de type HBD forment une bosse à la surface du HfO2 (les autres sont noyées 
dans la rugosité locale de la surface), et qui peut parfois atteindre ~ 20 nm de hauteur (voir 
figure 3.38). Il est à rappeler que ces mesures se font sous ultravide, et qu’aucun apport de 
matière n’est réalisé durant la mesure. Cette affirmation vient appuyer l’hypothèse de 
l’injection de charges dans l’oxyde, et donc de la force électrostatique répulsive qui 
représente en fait cette bosse virtuelle vis-à-vis de la pointe. 
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Figure 3.38 : topographie après 81 mesures I-V (carré de 9 x 9), sur TiN (recuit) / HfO2 (5 nm). Le schéma 
de droite est une cartographie logicielle des claquages HBD. 
 
La cartographie logicielle des claquages HBD, créée à partir des mesures I-V 
(allant jusqu’à l’obtention du claquage), colle parfaitement à la topographie AFM de la 
surface relevée après mesures (carré de 9 x 9 mesures), et où chacun des claquages HBD 
apparaît sous la forme d’une bosse à la surface. Ainsi l’apparition de ces bosses, et leur 
hauteur, dépend directement du type de claquage survenant et de leur puissance 
[Blasco2005-c]. L’injection et le piégeage de charges serait alors un effet volumique, donc 






Figure 3.39 : profils de bosses après claquages HBD, sur TiN / HfO2 (4, 5 et 6 nm). 
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3.3.2.g – Sens d’injection et effet d’après claquage 
 
Comme dans le cas du SiO2, un des sens d’injection conduit à une modification 
plus nette des propriétés diélectriques de l’oxyde. Mais cette fois-ci et contrairement au 
SiO2, un sens d’injection se démarque de l’autre autant dans les mesures de courant, que 
pour les tensions claquages. 
 On a vu précédemment que lors d’une première injection d’électrons par la pointe 
(Vgap positif), les claquages HBD étaient plus fréquents puisque 95% d’entre eux 
surviennent avec ce type d’injection. Mais la mesure opposée suivante (injection 
d’électrons par le substrat pour le second passage, au même point de la surface) n’est que 
très faiblement altérée. 
Alors qu’un départ d’injection d’électrons par le substrat (Vgap négatif), donnera une 
mesure opposée suivante fortement altérée, avec une très forte dispersion des mesures de 
courant ou de claquage. 
La figure 3.40 représente les écart-types moyens des caractéristiques I-V en 
fonction du type d’injection, mais aussi fonction de l’historique de la mesure à savoir si 
c’est lors d’une mesure directe ou au second passage dans le sens opposé. 
 
 
Figure 3.40 : écart-type moyen des mesures de courant, dès le premier passage (mesure directe) ou au 
second, sur TiN (recuit ou non) / HfO2 (4, 5 et 6 nm). 
 
Il apparaît clairement qu’une première injection sous Vgap négatif conduit à une très 
forte dispersion des mesures suivantes, contrairement à l’empilement MOS de Si / SiO2 où 
chacune des deux injections entraînait une dispersion des seconds passages. 
 
Dans le cas des tensions de claquage, cette même observation se répète puisque 
seules les tensions de claquage positives se retrouvent très fortement dispersées après une 
première mesure et un premier claquage du coté des tensions négatives (voir figure 3.41). 
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Figure 3.41 : probabilité cumulée de claquage, après un premier passage dans le sens des tensions 
négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN (recuit) / HfO2 (6 nm). 
 
L’autre observation de ces précédents graphiques de la figure 3.41 concerne la 
probable réduction d’épaisseur de l’oxyde de façon uniforme, lorsqu’on se place dans le 
cas d’une première mesure vers les tensions positives (graphique de droite). En effet, les 
tensions de claquage du second passage (aux tensions négatives, points bleus) gardent une 
assez faible dispersion, et seule une baisse de cette tension moyenne est observée. 
 
Le fait qu’un certain type d’injection se démarque de l’autre, soit par la venue de 
claquages HBD pour l’un, soit par une très forte dispersion pour l’autre, montre bien qu’il 
existe une dissymétrie des propriétés électriques de l’empilement TiN / HfO2. Il s’agira 
désormais de discuter de la provenance de cette dissymétrie, dont les premières hypothèses 
pointent soit le champ local dû à la géométrie de la pointe, soit la qualité de l’interface TiN 
/ HfO2 ou des joints de grain du HfO2 polycristallin, soit encore la présence de défauts qui 
seraient plus ou moins influencés par le type de porteurs responsables de la conduction à 
travers l’oxyde high-k. 
 
3.3.2.h – Dispersion des mesures 
 
Compte tenu de la rugosité de la surface du HfO2, la dispersion des mesures 
effectuée s’en retrouve naturellement plus forte que par rapport aux échantillons de SiO2, 
ce qui va dans le sens des recherches faites par le passé [Blasco2005]. De plus, la nature 
vallonnée de la surface laisse le choix à la pointe de se positionner soit sur le haut d’une 
bosse, ou alors soit dans une vallée (creux). Dans ces deux cas, la surface effective de 
contact entre la pointe et la surface peut varier de ~ 1 à 100 nm² (voir figure 3.42). 
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Figure 3.42 : surface effective de contact entre la pointe et la surface. 
 
Bien évidemment, la taille de l’apex de la pointe a été estimée de l’ordre de 
grandeur de la longueur d’onde des vagues / bosses en surface. Cette estimation est juste si 
l’on considère que la pointe permet de faire la topographie d’une surface avec d’aussi 
petits motifs. 
 
Typiquement la dispersion des mesures électriques est représentée sur la figure 
3.43, où un grand nombre de caractéristiques I-V ont été superposées sur un même 
graphique. Les deux types de mesures sont également comparés, celles débutant avec une 
injection par la pointe, et celles par le substrat. 
 


































Figure 3.43 : caractéristiques I-V sur TiN (recuit) / HfO2 (4 nm), début des mesures vers les tensions 
négatives (à gauche) et positives (à droite). 
 
La différence entre les deux types d’injections est plus nette avec le HfO2 qu’avec 
le SiO2. Ainsi après un premier claquage aux tensions négatives (graphique de gauche), la 
remontée du courant coté positif (en bleu, notée 3 sur le schéma) semble très dispersée, les 
fuites étant beaucoup plus importantes. Ce n’est pas le cas inverse (graphique de droite), où 
l’oxyde « re-claque » une seconde fois aux tensions négatives. 
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Comme pour le SiO2, la dispersion moyenne des mesures de courant augmente avec 




Figure 3.44 : écart-type moyen représentant la dispersion des caractéristiques I-V, pour les échantillons de 
TiN / HfO2 (4, 5 et 6 nm) en fonction de l’épaisseur d’oxyde déposée. 
 
Ici comme pour les mesures sur SiO2, la dispersion des mesures (représentée par 
l’écart-type moyen en tension) est une fonction linéaire de l’épaisseur d’oxyde. Il en est de 
même pour les tensions de claquage où nous retrouvions également une dispersion 
dépendante de l’épaisseur d’oxyde (cf. figure 3.36) [Kremmer2005]. 
 
3.3.3 – TiN / ZrO2 
3.3.3.a – Topographie, rugosité et épaisseur 
 
Les wafers étudiés proviennent d’un lot de démonstration fourni par la société 
Jusung Engineering (Corée), dans le cadre d’une collaboration avec STMicroelectronics. 
 
Tout comme les empilements de HfO2 précédents, le ZrO2 est déposé sur TiN et 
deux épaisseurs d’oxyde seront étudiées, 2 et 4 nm. La rugosité RMS est un peu plus faible 
que dans le cas du HfO2, mais reste tout de même assez proche (0.5 nm contre 0.7 nm pour 
le HfO2, cf. figure 3.32). 
D’ailleurs la surface garde le même aspect rugueux que pour le HfO2, c'est-à-dire 
avec des bosses à la surface. L’épaisseur d’oxyde n’a pas d’influence sur la rugosité en 
surface, et le reste des observations concernant l’état de surface est si proche des 
échantillons de HfO2 précédemment étudiés qu’il ne sera pas utile d’en rediscuter ici. 
 
3.3.3.b – Courant 
 
Cette fois-ci, les mesures du courant d’avant claquage sont parfaitement 
exploitables puisqu’elles s’étalent sur une large gamme de tension, contrairement aux 
échantillons de HfO2 où ce courant atteignait de façon quasi-immédiate le claquage. Le 
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graphique de la figure 3.45 représente la superposition des deux types d’injections, 
chacune dans le sens direct, pour une épaisseur d’oxyde de 4 nm. 
 
 
Figure 3.45 : caractéristiques I-V directes (premiers passages) sur TiN / ZrO2 (4 nm). 
 
Les courants d’avant et d’après claquage sont tous deux du type exponentiel 
(tunnel). Cependant, compte tenu que le claquage électrique au sens propre (rupture 
diélectrique) n’intervient pas, il est probable que l’épaisseur d’oxyde ne soit pas autant 
(voire pas du tout) diminuée, et que l’injection ou le piégeage des charges influe sur les 
propriétés électriques du matériau lors du simple passage du courant. 
Aussi, une dissymétrie identique aux mesures sur TiN / HfO2 est observée, 
probablement liée à la différence entre les deux électrodes (et donc des hauteurs de 
barrières), qui sont d’un coté le TiN et de l’autre la pointe diamant. 
 
Enfin, il est utile de relever la large gamme en tension pendant laquelle l’oxyde 
conduit (sur près de 5 V) avant de mener au claquage (en bleu sur la figure 3.45). Cette 
observation permet d’une part de monter au rang d’oxyde résistant le ZrO2 (face au champ 
électrique appliqué), mais également de le noter parmi les oxydes qui fuient assez 
fortement. Son utilité dans le domaine de la microélectronique dépendra donc des 
applications visées mais également des objectifs fixés par le cahier des charges. 
 
3.3.3.c – Claquage 
 
Le cas du ZrO2 est particulier au niveau des claquages, à savoir qu’aucun n’a été 
réellement observé comme dans le cas du SiO2 ou HfO2. En effet, aucune brusque 
augmentation du courant n’a été observée (cf. figure 3.45), seule une augmentation 
continue de celui-ci jusqu’à saturation des appareils de mesures a pu être mesurée. 
Toutefois, on considèrera dans cette étude que la valeur maximum atteinte correspondra à 
la tension de claquage du diélectrique, la pente du courant devenant néanmoins très élevée 
à l’approche de la saturation. 
La dispersion un peu moins forte des mesures est probablement due à cette absence 
de claquage au sens propre, mais cela n’enlèvera pas la conclusion que le ZrO2 est un 
oxyde très résistant lorsqu’il est soumis à un fort champ électrique. Une représentation de 
ce champ de claquage en fonction des deux épaisseurs d’oxyde étudiées (2 et 4 nm) est 
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Figure 3.46 : champ de claquage mesuré à l’AFM pour les échantillons de TiN / ZrO2 (2 et 4 nm) en 
fonction de l’épaisseur d’oxyde déposée. 
 
Cette fois-ci on retrouve la dépendance du champ de claquage avec l’épaisseur 
comme ce fut le cas avec le SiO2. Le champ de claquage est plus fort pour les faibles 
épaisseurs de diélectrique. Ce champ de claquage est également plus élevé qu’il ne l’était 
pour l’oxyde high-k HfO2 (Ebd ~ 12 MV.cm-1), ce qui en fait un bon concurrent. 
 
3.3.3.d – Effet de l’épaisseur 
 
Comme pour les autres matériaux, la dispersion des tensions de claquage est 
légèrement augmentée avec l’épaisseur d’oxyde. De même la dispersion des seconds 
claquages du cycle complet se voit augmentée lorsqu’une première mesure est réalisée vers 
les tensions négatives (injection vers la pointe). Les graphiques de la figure 3.47 
représentent cette dépendance avec l’épaisseur. 
 
  
Figure 3.47 : tensions de claquage positives en fonction des négatives, après un premier passage dans le 
sens des tensions négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN / ZrO2 (2 et 4 nm). 
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Les courants moyens sont maintenant représentés sur la figure 3.48. L’épaisseur, 
comme dans les cas précédents du SiO2 ou HfO2, joue un rôle primordial dans la valeur de 
ces courants, qui augmentent lorsque l’épaisseur diminue. 
 
 
Figure 3.48 : I-V moyens sur TiN / HfO2 (2 et 4 nm). Les mesures du sens aller sont en pointillés, le sens 
retour en trait continu. 
 
3.3.3.e – Topographie après claquage 
 
Contrairement aux observations des échantillons précédents (HfO2), aucune bosse 
n’est apparue à la surface suite à un claquage. Ceci peut s’expliquer par le fait qu’aucun 
claquage au sens propre n’a été observé sur le ZrO2, et que l’injection seule de charges ne 
suffirait pas à observer de telles bosses. 
 
3.3.3.f – Sens d’injection et effet d’après claquage 
 
Comme pour les matériaux précédemment étudiés, la dispersion historique poursuit 
le même schéma, c'est-à-dire une dispersion plus forte des mesures du courant après une 
première injection vers les tensions négatives (voir figure 3.49). De plus, la dispersion 
moyenne du coté des tensions positives (injection d’électrons depuis la pointe) reste un peu 
plus forte que dans le sens inverse, comme c’est également le cas pour les échantillons 
précédents. 
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Figure 3.49 : écart-type moyen des mesures de courant, dès le premier passage (mesure directe) ou au 
second, sur TiN / ZrO2 (2 et 4 nm). 
 
Ces mêmes observations se répètent encore une fois dans le cas des tensions de 
claquage, comme le prouvent les graphiques de la figure 3.50. 
 
  
Figure 3.50 : probabilité cumulée de claquage, après un premier passage dans le sens des tensions 
négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN / ZrO2 (2 nm). 
 
3.3.3.g – Dispersion des mesures 
 
Compte tenu de la rugosité de la surface, on retrouve une assez forte dispersion des 
mesures de courant sur cet empilement TiN / ZrO2, tout en restant plus faible que dans le 
cas du HfO2. La figure 3.51 montre la superposition des caractéristiques I-V mesurées pour 
une épaisseur d’oxyde de 2 nm. 
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Figure 3.51 : caractéristiques I-V sur TiN / ZrO2 (2 nm), début des mesures vers les tensions négatives (à 
gauche) et positives (à droite). 
 
Une fois encore, et à l’identique du HfO2, il semblerait que le sens d’injection aux 
tensions négatives entraîne une plus forte dispersion des mesures, lorsqu’un second 
passage vers les tensions positives est ensuite effectué. 
Quant à la dépendance avec l’épaisseur d’oxyde déposée, l’écart-type moyen en 
tension est représenté sur la figure 3.52. 
 
 
Figure 3.52 : écart-type moyen représentant la dispersion des caractéristiques I-V, pour les échantillons de 
TiN / ZrO2 (2 et 4 nm) en fonction de l’épaisseur d’oxyde déposée. 
 
Ce qui avait été observé pour les différentes épaisseurs de SiO2 ou de HfO2 reste 
identique ici, c'est-à-dire une augmentation de la dispersion des mesures électriques avec 
l’épaisseur d’oxyde [Kremmer2005]. 
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3.3.4 – TiN / HfSiO 
3.3.4.a – Topographie, rugosité et épaisseur 
 
La topographie et la rugosité sont encore une fois du même type que celles des 
échantillons étudiés précédemment et dont l’électrode inférieure était en TiN. La rugosité 
RMS mesurée est de 0.53 nm, identique à celle du ZrO2 sur TiN (cf. figure 3.32). 
Cependant, une seule épaisseur (4 nm) a été étudiée dans le cas du HfSiO déposé sur TiN. 
 
3.3.4.b – Courant 
 
Le courant observé sur cet empilement de TiN / HfSiO est du même style que celui 
sur ZrO2, avec un courant d’avant claquage encore bien exploitable puisqu’il augmente de 
façon exponentielle jusqu’au claquage sur près de 2 V. La figure 3.53 regroupe les 
caractéristiques I-V directes mesurées sur le HfSiO ainsi que la moyenne associée. 
 


































Figure 3.53 : caractéristiques I-V directes (premiers passages) sur TiN / HfSiO (4 nm). Le graphique de 
droite est la moyenne de ces mesures. 
 
La dissymétrie en tension visible pour le HfO2 et le ZrO2 est encore ici présente, 
avec toujours ce décalage d’environ ~ 1 V vers les tensions positives. 
 
Afin de comparer les différentes tendances rencontrées du courant d’avant 
claquage, le schéma de la figure 3.54 regroupe une vision simplifiée de ce courant pour 
tous les échantillons étudiés jusque là. 
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Figure 3.54 : schéma des courants d’avant claquage sur les différents diélectriques étudiés. 
 
Ce schéma met en valeur les courants d’avant claquage, lorsqu’une tension positive 
est appliquée sur le substrat (injection d’électrons par la pointe). Cela illustre très bien le 
comportement des différents diélectriques, et il en ressort que le HfO2 atteint le claquage 
de façon très brutale vers un seuil en courant de ~ 10 pA. Le SiO2 un peu moins (~ 100 
pA), puis les derniers high-k étudiés ZrO2 et HfSiO qui n’atteignent jamais le claquage sur 
les appareils de mesure utilisés. Cependant, le HfSiO en terme de fuites de courant est un 
bien meilleur isolant que le ZrO2 puisque sa montée en courant se fait de façon beaucoup 
plus brutale. 
 
3.3.4.c – Claquage 
 
On retrouve pour le HfSiO le même comportement que pour le ZrO2 vis-à-vis des 
claquages électriques. Aucun claquage au sens propre n’a été observé puisque le niveau de 
courant maximum atteint survient à saturation des appareils de mesure. La tension de 
claquage sera cependant déterminée par la tension maximum relevée à saturation, la pente 
devenant cette fois encore très élevée. Le graphique de la figure 3.55 montre la 
superposition des champs de claquage mesurés au C-AFM pour les différents diélectriques 
étudiés (SiO2, HfO2, ZrO2 et HfSiO) et à chacune de leurs épaisseurs. 
 
 
Figure 3.55 : champs de claquage mesurés au C-AFM pour tous les échantillons étudiés (SiO2, HfO2, ZrO2 
et HfSiO) en fonction de l’épaisseur d’oxyde déposée. 
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Le champ de claquage du HfSiO est équivalent à celui mesuré sur ZrO2 pour la 
même épaisseur (4 nm). 
Nous noterons également la tendance générale du champ de claquage qui va vers 
une augmentation de celui-ci lorsque les épaisseurs d’oxyde diminuent, sauf pour le HfO2 
qui semble garder un champ constant. 
 
3.3.4.d – Topographie après claquage 
 
Les observations sont identiques à celles faites pour le ZrO2, c’est-à-dire qu’il n’y a 
eu aucune bosse de visible suite aux mesures effectuées, confirmant ce qui avait été 
observé précédemment, c’est-à-dire que ces injections de charges / bosses ne surviennent 
qu’à la suite d’un claquage au sens propre, voire du HBD uniquement comme ce fût le cas 
pour le HfO2. 
 
3.3.4.e – Sens d’injection et effet d’après claquage 
 
Ce dernier échantillon montre les mêmes effets historiques liés à la dégradation de 




Figure 3.56 : écart-type moyen des mesures de courant, dès le premier passage (mesure directe) ou au 
second, sur TiN / HfSiO (4 nm). 
 
De même en ce qui concerne les tensions de claquage, l’injection d’électrons par le 
substrat ajoute une légère dispersion dans les mesures suivantes (voir figure 3.57). 
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Figure 3.57 : probabilité cumulée de claquage, après un premier passage dans le sens des tensions 
négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN / HfSiO (4 nm). 
 
L’autre façon de représenter cette dispersion des tensions de claquage en fonction 
de l’historique des mesures (1er ou 2nd passage) est visible sur la figure 3.58. 
 
  
Figure 3.58 : tensions de claquage positives en fonction des négatives, après un premier passage dans le 
sens des tensions négatives (à gauche) ou positives (à droite), sur TiN / HfSiO (4 nm). 
 
3.3.4.f – Dispersion des mesures 
 
Encore une fois, les mesures de courant s’illustrent par une plus forte dispersion 
lorsqu’un premier passage est fait vers les tensions négatives, et dont les caractéristiques I-
V de la figure 3.59 ressemblent énormément à celles mesurées sur le ZrO2. 
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Figure 3.59 : caractéristiques I-V sur TiN / HfSiO (4 nm), début des mesures vers les tensions négatives (à 
gauche) et positives (à droite). 
 
La dispersion en tension entre les différentes caractéristiques I-V reste encore de 
l’ordre de ~ 2 V pour les courants d’après claquage (en rouge). L’écart-type moyen en 
tension, des mesures de courant pour la seule épaisseur étudiée (4 nm), donne une valeur 
de ~ 0.76 V, très proche des précédentes mesures sur HfO2 (0.80 V) et ZrO2 (0.78 V) à la 
même épaisseur (4 nm). La dispersion des mesures de courant sur HfSiO reste donc la plus 
faible, ce qui en fait un matériau de choix parmi les oxydes high-k étudiés lors de cette 
étude. 
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3.4 – Conclusion 
 
Les différentes observations des tests menés avec l’AFM sur les échantillons MOS 
et MIM offrent suffisamment d’éléments pour émettre des hypothèses et conclusions sur 
les phénomènes et propriétés électriques rencontrés à l’échelle nanométrique. Le chapitre 
suivant sera consacré aux modèles et simulations appliqués aux résultats obtenus ici. Il 
s’agira donc de regrouper dans cette conclusion, les différentes observations et hypothèses 
associées, pour ensuite comparer et valider les résultats en fonction des mesures faites à 
l’échelle macroscopique. 
 
Tout d’abord, les mesures à l’échelle nanométrique réalisées à l’aide de l’AFM et 
de sa pointe diamant conductrice ont montré une grande dispersion des mesures de courant. 
Les mesures de la rugosité locale en surface prouvent que cette dernière est directement 
responsable de la dispersion observée. De plus cette dispersion dépend linéairement de 
l’épaisseur d’oxyde. Ceci s’explique par le fait que les électrons voient leur chemin de 
conduction à travers l’oxyde s’agrandir, et ainsi rencontrer un nombre croissant de défauts 
ou de perturbations liées aux atomes. La géométrie de la pointe et du champ électrique 
local rentre également en considération pour la dispersion en fonction de l’épaisseur. 
Cela renforce le choix de l’étude statistique qui a été menée, par les très 
nombreuses mesures effectuées pour chaque échantillon testé, afin d’en tirer des valeurs et 
courbes moyennes pouvant ensuite être comparées aux mesures de l’échelle 
macroscopique. Ainsi la dispersion apparente ne devient qu’un paramètre secondaire qui 
ne discrédite en aucun cas les résultats obtenus jusque là. 
 
Ensuite, deux types de claquages ont été observés, à savoir un claquage irréversible 
(destructeur, ou HBD), ou réversible (laissant suite au CNAC). Dans le cas des mesures de 
l’échelle macroscopique, tous les claquages forment un court-circuit à travers l’épaisseur 
d’oxyde. A l’échelle nanométrique, la majorité des claquages est de l’autre type, c’est-à-
dire laissant le CNAC apparaître. Mais néanmoins tout semble indiquer une réduction de 
l’épaisseur d’oxyde lors du claquage, où un chemin conducteur serait initié mais ne reliant 
pas complètement les deux électrodes puisqu’une partie des propriétés isolantes de l’oxyde 
persiste. Nous pouvons également parler de charges injectées à travers l’oxyde et venant 
perturber les mesures du courant. Notons toutefois que ces « charges » peuvent être de 
simples pièges ou défauts créés pendant la mesure ou le claquage. 
 
Quant aux courants mesurables, il y a celui d’avant claquage où l’oxyde « frais » 
possède ses propriétés électriques inchangées, puis le CNAC où cette fois-ci une réduction 
de l’épaisseur peut être envisagée, mais également des modifications locales des propriétés 
électriques probablement dues à l’injection de charges dans l’oxyde et venant perturber la 
conduction des électrons à travers l’oxyde. Enfin il reste le courant d’après claquage HBD, 
celui-ci étant identique à une mesure aux bornes d’une résistance (loi d’Ohm). 
Deux modèles seront étudiés afin de simuler au plus juste le CNAC qui garde 
toutefois l’allure exponentielle des courants de type tunnel direct ou Fowler-Nordheim. 
 
Les mesures de test réalisées sur les empilements MOS à base de SiO2 ont joué 
efficacement leur rôle pour valider les mesures à l’AFM, puisque les effets du dopage et de 
l’épaisseur d’oxyde ont bien été retrouvés. 
Le rôle de l’épaisseur d’oxyde étant parfaitement visible pour les mesures de 
courant mais surtout pour les tensions de claquage, ces dernières augmentant de manière 
significative avec l’épaisseur. La comparaison des mesures aux deux échelles par 
l’utilisation de la distribution statistique de Weibull permettra de remonter à la surface 
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effective de contact entre la pointe et la surface, mais également à la densité intrinsèque 
des défauts de l’oxyde si l’on considère ceux-ci comme précurseurs du claquage. 
Les différentes préparations du TiN (recuit ou non) n’ont quant à elles pas donné de 
résultats très différents, menant à supprimer le recuit qui devient dès lors inutile. Il garde 
aussi sa structure colonnaire qui transmet d’c'est-à-dire une forte rugosité à l’oxyde déposé 
en sa surface. 
 
L’observation de bosses à la surface des oxydes n’a été observée jusque là qu’à 
l’échelle nanométrique, et plus particulièrement dans le cas des claquages HBD. La bosse, 
pouvant atteindre plusieurs fois l’épaisseur initiale d’oxyde, est perçue ainsi par la pointe 
probablement à cause des forces électrostatiques répulsives de ces charges piégées. Cette 
observation laisse penser que l’oxyde voit ses propriétés électriques changer lors des 
injections de charges, créant localement des champs électriques intenses venant perturber 
la conduction du courant. 
C’est également ce chargement d’oxyde qui serait responsable des effets historiques 
observés, c'est-à-dire de la modification dans le temps de la dispersion des mesures de 
courant et des tensions de claquage, après plusieurs mesures successives en un endroit 
précis de la surface. 
 
Enfin, les résultats obtenus par les mesures électriques des différents matériaux 
étudiés permettent de les classer selon les propriétés recherchées, parmi lesquelles il se 
trouve la résistance à un fort champ électrique, des courants de fuite minimisés, ou une 
altération minimum des propriétés diélectriques face aux injections ou aux forts courants. 
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Chapitre 4 – Interprétation et modélisation 
 
4.1 – Comparaison des échelles 
 
La figure 4.1 illustre la différence entre les deux échelles de mesure : les mesures 
micrométriques effectuées statistiquement sur l’ensemble des motifs d’un wafer de 200 ou 
300 mm (à gauche), puis les mesures statistiques de l’échelle nanométrique faites au C-








Figure 4.1 : comparaison statistique des deux échelles de mesure, micrométrique (à gauche) et 
nanométrique (à droite). 
 
L’étude par C-AFM amène à comprendre les phénomènes physiques locaux qui ont 
lieu lors du claquage électrique de l’oxyde. Une comparaison des mesures aux deux 
échelles (nanométrique et macroscopique) est nécessaire pour assurer la validité des 
résultats obtenus par C-AFM. 
 
Comme nous l’avons présenté au cours du premier chapitre, la représentation 
statistique de Weibull permet de comparer des mesures effectuées sur différentes surfaces 
entre elles. Imaginons que nous testions un dispositif dont la surface S se divise en N 
parties d’égales surfaces S0. Pour chacune de ces surfaces la probabilité de claquage est 
donnée par la même distribution de Weibull F0. La probabilité pour que le dispositif entier 
fonctionne est alors donnée par NN FF )1(1 0−=−  [Chen2007], ce que l’on peut 
schématiser sur la figure 4.2. 
 
S0  F0
S = N x S0
 FN = 1 – (1 – F0)N
 
Figure 4.2 : schéma et loi de probabilité entre différentes surfaces. 
 
Ainsi en reprenant l’équation [1.13] vue au § 1.3, il est alors possible de comparer 
statistiquement deux surfaces différentes entre elles au facteur ln(S/S0) près. D’un point de 
vue graphique, cela représente un simple décalage vertical de ce facteur pour les mesures 
d’une surface par rapport à l’autre. 
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Les graphiques de la figure 4.3 représentent la comparaison des tensions de 
claquage pour différentes surfaces de capacités sur TiN / HfO2 (4 nm), avec à gauche une 
simple comparaison, et à droite avec l’utilisation du décalage entre les différentes surfaces. 
 
  
Figure 4.3 : représentation de Weibull des tensions de claquage sur TiN / HfO2 (4 nm) pour différentes 
surfaces de capacité (100, 2500 et 10 000 µm²). 
 
L’alignement observé sur le graphique de droite de la figure 4.3 montre qu’il existe 
une probabilité cumulée F0 commune aux trois surfaces. La diminution de la tension de 
claquage avec la surface s’explique par la plus grande probabilité de trouver un site 
défaillant sur une plus grande surface. L’alignement s’interprète alors par une origine 
identique du claquage pour toutes les surfaces. La question de savoir si un tel 
comportement persiste à l’échelle nanométrique se pose naturellement et constitue l’objet 
de la partie suivante. 
 
4.1.1 – Claquages et représentation de Weibull 
 
A la différence des mesures sur des dispositifs fabriqués dont la surface Smacro est 
contrôlée, les mesures par C-AFM sont limitées par la surface de contact avec la pointe 
SAFM, dont on ne connait qu’un ordre de grandeur qui est de quelques nm² 
[Frammelsberger2007]. Nous allons pour nous affranchir de cette imprécision procéder de 
la manière suivante. Si nous supposons que la pente de Weibull est la même à toutes les 
échelles de surface, quelle sera alors la surface de contact avec la pointe AFM extrapolée. 
Pratiquement nous devons procéder de manière graphique. Sur la figure 4.4 nous avons 
reporté les mesures de champ de claquage par C-AFM sur les graphiques de Weibull des 
échantillons correspondants aux échelles macroscopiques. Le facteur d’échelle de la 
représentation de Weibull ln(SAFM/Smacro) permet par ajustement d’obtenir la surface de la 
pointe. On constate sur la figure 4.4 que des écarts d’un ordre de grandeur sur la surface 
sont parfaitement distinguables. La précision de l’estimation est de l’ordre du nm². 
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Figure 4.4 : représentation de Weibull des champs de claquage sur TiN / HfO2 (4 nm) et Si (type N++) / SiO2 
(3 nm). L’estimation de la surface effective de la pointe se situe entre les deux droites. 
 
De cette manière la surface effective en contact, dans le cas du TiN / HfO2 (4 nm), 
est déterminée pour être de l’ordre de 25 nm². Dans le cas du Si / SiO2 (3 nm) la surface 
correspondante est de 1 nm². Les erreurs relatives d’estimation sont certes importantes, 
mais l’ordre de grandeur que l’on en tire reste très réaliste. Ces meilleurs ajustements sont 
représentés sur la figure 4.5, pour la tension de claquage des deux empilements, TiN / 
HfO2 (4 nm) et Si (type N++) / SiO2 (3 nm). 
 
 
Figure 4.5 : représentation de Weibull des tensions de claquage sur TiN / HfO2 (4 nm) et Si (type N++) / 
SiO2 (3 nm) pour différentes surfaces de capacité et au C-AFM. 
 
Ainsi l’hypothèse d’une origine commune à la rupture diélectrique depuis l’échelle 
micrométrique jusqu’à l’échelle nanométrique semble se vérifier. Notons que jusqu’à 
présent nous n’avons pas tenu compte de la différence de nature des électrodes aux deux 
échelles. En particulier l’influence de la différence des travaux de sorties des électrodes 
sera discutée dans la partie 4.1.3. Par ailleurs et comme le montre la figure 4.5 les surfaces 
extrapolées sont notoirement différentes selon les deux structures TiN / HfO2 (4 nm) et Si 
(type N++) / SiO2 (3 nm). 
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4.1.2 – Surface de contact de la pointe 
 
Les différences de surface observées entre les divers matériaux peuvent s’expliquer 
par la différence de rugosité locale perçue par la pointe lorsqu’elle est en contact avec la 
surface. La figure 4.6 illustre cette variation de surface en contact en fonction de la 





Figure 4.6 : schéma illustrant la variation de la surface effective de contact en fonction de la rugosité 
locale de la surface. 
 
Ainsi, dans le cas d’une rugosité ayant une longueur d’onde du même ordre de 
grandeur que le rayon de l’apex de la pointe, cette dernière épouse plus largement les 
formes locales de la surface, se logeant plus facilement dans un creux que sur un sommet. 
Les mesures de rugosité observées au § 3.3.2.a pour les échantillons dont 
l’électrode inférieure est en TiN donnent une longueur d’onde λ de l’ordre de 20 nm pour 
une hauteur de ~ 4 nm, ce qui correspond parfaitement à cette hypothèse si l’apex de la 
pointe possède un rayon R d’environ ~ 10 nm (voir figure 4.7). 
 
R ~ 10 nm
λ ~ 20 nm




Figure 4.7 : schéma représentant les dimensions entre l’apex de la pointe et la rugosité locale d’une 
surface dont l’électrode inférieure est en TiN. 
 
Cependant, les cristaux de diamant de la pointe possèdent des faces parfaitement 
planes avec des arêtes bien définies à cause de la nature cristalline du diamant, et non une 
forme sphérique comme la plupart des modèles utilisés pour la représentation de la pointe. 
L’obtention d’une surface de 1 nm² dans le cas d’une surface plane comme le Si / SiO2 est 
donc plus compréhensible, si la pointe est posée exactement sur un des sommets du cristal 
de diamant. 
 
Une étude a précédemment évalué la surface effective de contact entre les différents 
types de pointes, fonction du rayon de courbure de leur apex mais également de la force 
appliquée sur la surface [Frammelsberger2007]. Ces surfaces de contact s’étalent 
généralement de quelques nanomètres à plusieurs centaines de nanomètres carrés, et sont 
assez faibles compte tenu du rayon de courbure de l’apex. Selon nos paramètres de 
mesures, c’est-à-dire dans le cas d’une pointe diamantée, et pour une force normale 
appliquée de 20 nN, cette surface de contact est située entre 7 et 40 nm², ce qui correspond 
très bien à nos différentes estimations. 
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4.1.3 – Effet de la polarisation 
 
Comme l’illustre la figure 4.8, il existe une différence notable de la valeur des 
tensions ou des champs de claquage en fonction du sens de la polarisation pour les mesures 
par C-AFM. Cette différence n’est pas mesurable dans le cas des dispositifs 
macroscopiques. Dans ce dernier cas les électrodes inférieures et supérieures sont du TiN 
qui est supposé avoir le même travail de sortie quel que soit sa position dans la structure. 
 
 
Figure 4.8 : superposition des tensions de claquage selon la polarisation et l’échelle de mesure (capacité 
de 100 µm² et C-AFM), sur TiN / HfO2 (4 nm). 
 
Rappelons que dans une structure MIM la différence de tension de claquage entre 
les deux polarisations est égale à moins deux fois la différence des travaux de sortie des 
électrodes φtop (diamant) et φbottom (TiN) divisée par la valeur absolue de la charge 
élémentaire de l’électron [Simmons1963] : 
  




Pour nos mesures de la figure 4.8, Vtop-Vbottom = - 0.5 V, car rappelons qu’au C-
AFM la tension est appliquée sur le substrat. Le travail de sortie de la pointe diamant vaut 
donc φtop = φbottom – 0.25 eV. Le travail de sortie du TiN a été mesuré par sonde Kelvin et 
par capacité-tension sur MOS [Thèse-Gaillard2006] et vaut 4.7 eV. Le travail de sortie 
estimé du diamant dopé B utilisé ici serait donc de 4.45 eV. Cette valeur est tout à fait 
cohérente avec celles mesurées par spectroscopie de photoélectrons [Diederich1998], 
compte tenu des différences de travaux de sortie du diamant dopé B selon l’orientation de 
la face cristallographique. 
 
Par ailleurs, Frammelsberger mesure la différence de potentiel introduite dans la 
mesure électrique en fonction du type de pointe et du substrat [Frammelsberger2005]. Ce 
décalage en tension s’étale de 0.4 à 0.75 V pour la pointe diamantée, selon le dopage du 
substrat de silicium, ce qui est proche de nos mesures. Dans le cas des capacités MOS (Si / 
SiO2 / TiN ou Diamant dopé B) il faut alors tenir compte du travail de sortie 4.7 eV pour 
TiN et 4.45 eV pour la pointe diamant. Le schéma de la figure 4.9 illustre cette différence 
de hauteur de barrière. 
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φ top φbottom
pointe Diamant électrode TiNHfO2
 
Figure 4.9 : schéma illustrant les différences de hauteur de barrière pour l’empilement étudié de TiN / 
HfO2 / pointe Diamant. 
 
4.1.4 – Effet de l’épaisseur 
 
Il a été observé dans le chapitre précédent la relation directe entre épaisseur 
d’oxyde et tension de claquage, cette dernière augmentant avec l’épaisseur. Comme le 
montre la figure 4.10, le champ de claquage lui-même augmente si l’épaisseur diminue, ce 
qui est une propriété bien connue. Les mesures de l’échelle nanométriques (à droite) 
montrent cette même propriété et cela quels que soient les oxydes considérés mis à part le 
HfO2. Il existe différentes interprétations de ce phénomène. Notons que la théorie du 
claquage par avalanche prévoit déjà un champ décroissant comme l’inverse du logarithme 
de l’épaisseur [O’Dwyer1969]. Une décroissance intervient aussi pour des modèles prenant 
en compte la charge d’espace [Shatzkes1978] [Solomon1977] ou même de percolation 
[Beale1988]. Cette question n’est donc pas propre aux mesures par AFM et nous 
n’entrerons donc pas plus en avant dans ce sujet. Notons que les mesures par C-AFM sont 
similaires de ce point de vue aux mesures micrométriques, ce qui confirme leur intérêt. 
 
  
Figure 4.10 : champs de claquage macroscopiques à gauche (S = 100 µm²), et nanométriques à droite, 
mesurés pour tous les matériaux (SiO2, HfO2, ZrO2 et HfSiO) en fonction de l’épaisseur. 
 
Concernant le HfO2, la mesure du champ de claquage pour la plus faible épaisseur 
(4 nm) diminue sensiblement, et ce pour les deux échelles de mesure. Il semble par ailleurs 
que la cristallinité du HfO2 soit dépendante de l’épaisseur, au moins lorsqu’il est déposé 
par ALD [Thèse-Blin2003], ce qui est le cas pour les échantillons considérés dans ce 
travail. Le passage de la phase amorphe à la phase cristalline se produirait aux alentours de 
6 nm [Thèse-Blin2003]. Le matériau n’étant alors pas dans la même phase on peut 
s’attendre à ce que le champ de claquage diffère.  
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Il est à noter par ailleurs que la pente de Weibull varie aussi avec l’épaisseur 
comme le montre la figure 4.11. Il est à noter que la pente de Weibull en champ est bien 
sûr différente de celle en durée de vie ou en charge (Qbd). 
 
  
Figure 4.11 : représentation de Weibull des tensions et champs de claquage sur TiN / HfO2 (4, 6, 8 et 10 
nm) pour différentes surfaces de capacité (de 25 à 40 000 µm²). 
 
La figure 4.12 représente l’évolution du coefficient de Weibull β en fonction de 
l’épaisseur d’oxyde et de la polarisation, dans le cas des mesures macroscopiques sur TiN / 
HfO2 (à gauche), puis des mesures positives de l’échelle nanométrique (à droite). La 




Figure 4.12 : coefficient de Weibull en fonction des différentes épaisseurs de HfO2 sur TiN dans le cas des 
mesures macroscopiques (à gauche), et nanométrique (à droite) pour tous les matériaux. 
 
Il existe différents modèles permettant d’expliquer la variation de la pente de 
Weibull selon la durée de vie, mais pas à notre connaissance selon le champ. Le plus 
simple et intuitif est sans doute celui de Suñe qui montre de manière analytique que la 
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pente de Weibull en charge au claquage Qbd est proportionnelle à l’épaisseur du 
diélectrique [Suñé2001]. 
 
4.1.5 – Claquage et constante diélectrique 
 
Une relation entre le champ de claquage et la constante diélectrique du matériau a 
également été introduite par McPherson, discutant d’un modèle théorique basé sur 
l’arrangement géométrique des atomes constituant l’oxyde, et du champ local agissant sur 
ces liaisons atomiques [McPherson1997] [McPherson1998] [Bersuker2000] 
[McPherson2004] [Bécu2006]. Selon ce modèle, le champ de claquage augmente lorsque 
la constante diélectrique diminue [Jain2002], suivant une loi en Ebd ~ ε-½. 
La figure 4.13 représente cette dépendance aux deux échelles. Dans le cas des 
mesures à l’échelle macroscopique (S = 100 µm²), l’épaisseur de comparaison a été choisie 




Figure 4.13 : champs de claquage mesurés aux deux échelles (S = 100 µm² et à l’AFM), en fonction de la 
constante diélectrique de l’oxyde. 
 
La déformation des liaisons moléculaires due au champ local Elocal sur les 
molécules dipolaires (métal-oxygène) mène à la rupture de ces liaisons et donc au claquage 
intrinsèque du matériau. Le champ local est supposé être le champ de Lorentz, qui est 






= appliquélocal EE  [4.2] 
 
C’est l’augmentation du champ local avec la permittivité qui expliquerait un champ 
de claquage appliqué plus faible pour les matériaux high-k. 
Notons tout de même que l’approximation du champ de Lorentz est très sous-
estimée pour les oxydes métalliques cristallins et particulièrement les pérovskites et que de 
plus la susceptibilité diélectrique est fortement non linéaire. 
Il existe aussi d’autres approches donnant des résultats similaires. Dans le modèle 
de percolation si p désigne le taux de sites occupés le champ de claquage Ebd est donné 
par [Sahimi1998] : 








∝  [4.3] 
 
, et la permittivité diélectrique ε par : 
 
( ) sc pp −−∝ε  [4.4] 
 
, où pc désigne la valeur de p au seuil de percolation. Il s’en suit pour L ~ d 








∝  [4.5] 
 
 , avec ν > s/2. Dans ce cas on retrouve le résultat de McPherson, la variation pour 
ν ~ s/2 avec de plus la dépendance logarithmique inverse en fonction de l’épaisseur. 
 
4.1.6 – Densité de défauts et champ de claquage 
 
Comme nous l’avons vu dans les parties précédentes, l’hypothèse d’une origine 
commune du claquage aux deux échelles est expérimentalement vérifiée. La conséquence 
est qu’il existe un nombre de sites pouvant générer la rupture diélectrique qui est grand 
devant l’unité, même pour une surface nanométrique. Ce nombre de sites présents dans le 
volume de diélectrique, pour garder la loi statistique correcte (construite autour d’une série 
de 81 mesures), peut être estimé à environ une centaine. Dans le cas du Si / SiO2 (3 nm) la 
surface a été estimée à 1 nm² et le volume d’oxyde sous la pointe est donc environ 3 nm3. 
On en déduit que la densité de défauts est d’environ ~ 3 x 1022 cm-3, soit très proche d’une 
densité atomique typique d’un solide (~ 5 x 1022 cm-3). Il en résulte que l’on peut 
considérer que chaque site atomique est susceptible de générer le claquage. Autrement dit 
la valeur du champ de claquage mesuré à l’échelle nanométrique est bien plus proche du 
champ de claquage intrinsèque que celles mesurées à l’échelle micrométrique. Les champs 
de claquage sont en effet deux à trois fois supérieurs à l’échelle nanométrique qu’à 
l’échelle micrométrique (figure 4.10) quels que soient les matériaux. Ceci remet en cause 
les modèles de champ de claquage qui rendent compte de champs mesurés à l’échelle 
micrométriques qui sont largement sous estimés par rapport au champ intrinsèque. 
Notamment les champs de claquage mesurés sur des capacités micrométriques de quelques 
MV.cm-1 dans le cas des matériaux high-k semblent faibles. Supposons que pour modifier 
une liaison inter-ionique dans un solide il soit nécessaire de déplacer de δ ~ 0.1 Å la 
distance relative entre les deux ions. La force de rappel inter-atomique k ayant pour ordre 
de grandeur quelques eV.Å-2 (16 J.m-2). Le champ E nécessaire pour assurer ce 
déplacement δ est donné par : 
 
q
kE δ.=  [4.6] 
 
, et a pour ordre de grandeur quelques dizaines de MV.cm-1. Cet ordre de grandeur 
est bien plus proche de nos mesures de champ de claquage par C-AFM. 
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4.2 – Topographie après claquage 
 
Comme nous l’avons montré dans le § 3.3.1, une bosse apparait en surface à 
l’endroit même où un claquage a été atteint. Il a été avancé que l’origine de cette bosse 
était d’origine électrostatique. La charge piégée dans l’oxyde serait à l’origine de la bosse 
apparente [Porti2004]. R. Idrissi [Idrissi2008] a effectué des mesures topographiques après 
claquage sur un échantillon d’oxyde thermique SiO2 de 1.2 nm sur Si qui sont reportées sur 





Figure 4.14 : coupes topographiques d’après claquage, selon différentes tensions appliquées sur la pointe 
durant le relevé de l’image. 
 
On n’observe aucune différence de topographique avec la tension appliquée sur la 
pointe. On note par ailleurs que ces bosses sont très étalées, (70 nm de diamètre pour 5 nm 
de hauteur). L’interprétation électrostatique n’est donc plus tenable. Une autre explication 
a été envisagée. En effet Zhang et al. Ont avancé un effet d’épitaxie assistée par claquage 
DBIE (Dielectric Breakdown Induced Epitaxy) [Zhang2006]. Certains ont d’ailleurs pu 
observer par TEM (Transmission Electron Microscopy) ces claquages 
[Radhakrishnan2002] [Condorelli2006]. 
Ainsi la bosse observée proviendrait d’une déformation du substrat de silicium en 
dessous du site de claquage comme le montre la figure 4.15. Il s’agirait probablement d’un 
effet d’électromigration du substrat induit par effet Joule durant le passage de porteurs 
















Figure 4.15 : mécanisme d’évolution du claquage et de la déformation du substrat [Zhang2006]. 
 
En dehors du fait que cette explication est en accord avec la topographie invariante 
vis-à-vis de la tension, elle donne aussi les bons ordres de grandeurs de taille des bosses. 
Toutefois, rappelons que nos mesures ont été réalisées sous ultravide et qu’aucun apport 
extérieur de matière n’a pu avoir lieu. Aussi nous avons parfois observé des bosses de plus 
de 10 nm de hauteur, ce qui représente un rapport hauteur sur diamètre de près de 10 %. En 
moyenne, ce rapport se situe autour de 5 %, tous échantillons confondus. 
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4.3 – Température du filament 
 
Si l’évènement du claquage correspond à la formation d’un chemin de conduction, 
le courant dans le filament est égal au courant de l’électrode. La densité de courant dans le 
filament est proportionnelle au rapport des surfaces de l’électrode sur celle du filament. 
Dans le cas d’une capacité standard ce rapport est suffisamment élevé (typiquement 10 
µm² / 1 nm²) pour que la densité de courant transforme le filament par effet Joule. La 
température T du filament en fonction de la densité de courant J peut être calculée à l’aide 





















L’équation [4.7] donne la température T (T0 étant la température ambiante soit 300 
K) d’un filament conducteur de résistivité ρ, de rayon r et avec Pw = ε.P (où ε est 
l’émittance, et P la constante de Stefan-Boltzmann). L’estimation de la température, d’un 
courant de ~ 200 nA circulant à travers un filament de 10 nm² de section, est représenté sur 
la figure 4.16 (graphique de gauche) selon différentes valeurs de l’émittance ε 
[Cleary1969]. Sur le graphique de droite est représenté la variation de cette température en 
fonction du courant, pour un filament conducteur (ρ ~ 1.10-8 Ω.m) de section S = 1 ou 10 




Figure 4.16 : estimation de la température d’un filament en fonction de sa résistivité (à gauche) ou du 
courant circulant à travers lui (à droite). 
 
A gauche, la température est aussi représentée selon la résistivité du filament, ici 
allant du très bon conducteur (ρ ~ 1.10-8 Ω.m) jusqu’à la résistivité du silicium (~ 
100000.10-8 Ω.m). 
Ainsi il est facile d’imaginer des températures très élevées lors du claquage à de si 
faibles surfaces. Cependant, la nature du matériau constituant le filament n’a pas été 
déterminée. Mais dans le cas de l’oxyde initial, la résistivité est très élevée donc la 
température le sera également, pouvant dépasser les températures de fusion menant au 
cassage des liaisons atomiques de la couche d’oxyde, allant ainsi vers la création d’un 
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chemin conducteur [Lombardo1999] [Lombardo2001]. L’effet supplémentaire du champ 
électrique appliqué s’en ressent probablement plus fort localement [Neugroschel2004], les 
liaisons atomiques devenant moins stables sous haute température. La fiabilité des 
dispositifs et leur durée de vie est par conséquent diminuée lorsque la température 
augmente [Kaczer2000]. 
 
Par contre dans le cas du C-AFM, le rapport des surfaces pointe / filament est 
beaucoup moins élevé, raisonnablement de l’ordre de l’unité. Dans ce cas l’effet Joule est 
réduit voire négligeable et le courant mesuré après claquage (CNAC) peut être assimilé au 
courant filamentaire. C’est ainsi que peut être décrit le soft breakdown (SBD), comme 
étant un HBD incomplet puisque l’énergie dissipée à travers le chemin de percolation n’est 
pas suffisante pour son expansion thermique [Cacciato2001]. 
 
Ce courant est du type exponentiel, comme le courant tunnel ou Fowler-Nordheim, 
mais très élevé compte tenu de l’épaisseur initiale d’oxyde [Wu2006] [Wu2006-b]. Ceci 
pourrait en outre indiquer une forte réduction de l’épaisseur d’oxyde durant le phénomène 
du claquage, au cours duquel une forte montée de la température peut être imaginée 
[Tung2003]. Il a en outre été observé que celle-ci n’avait qu’un effet négligeable dans les 
mesures du courant de type tunnel ou Fowler-Nordheim, surtout lorsque l’épaisseur 
d’oxyde diminue [Schuegraf1994]. 
 
La température est également un paramètre influant sur les tensions de claquage, 
devenant plus faibles aux plus hautes températures [Schuegraf1994] [Chaparala1996] 
[Eriguchi1998] [Kaczer1999] [Achanta2007]. 
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4.4 – Courants 
 
Les mesures de courant ont été étudiées et comparées de différentes manières, 
comme cela a été précisé dans le chapitre précédent. Globalement, trois types de courants 
ont été observés lors des mesures à l’AFM comme le présente le schéma de la figure 4.17 
au cours d’une mesure aller (en bleu) jusqu’à l’obtention du claquage électrique (2), puis 
retour (en jaune ou rouge) : le courant précédant le claquage électrique (1), puis celui 




















Figure 4.17 : schéma des courants observés lors d’une mesure de courant aller puis retour. 
 
Ces courants seront comparés avec ceux mesurés dans le cas des mesures de 
l’échelle macroscopique, à l’exception du CNAC (4), puisque seuls les claquages HBD (3) 
surviennent dans le cas des mesures sur des capacités de surface macroscopique. 
Le cas spécial des mesures électriques sur des surfaces conductrices a déjà été 
discuté au second chapitre puisqu’il a permis la validation de l’utilisation des pointes 
diamantées au lieu de celles recouvertes d’un dépôt de PtIr, ces dernières montrant l’effet 
du semiconducteur dont le cœur de la pointe est constitué. 
 
4.4.1 – Courant d’avant claquage 
 
Il s’agit du courant numéroté 1 de la figure 4.17. Ce courant peut être comparé aux 
deux échelles puisqu’il s’agit de la caractéristique I-V initiale. Cependant le dispositif 
électronique de l’AFM ne permet qu’une résolution en courant de l’ordre du picoampère, 
et compte tenu de la très faible surface en contact offerte par la pointe sur la surface, il ne 
permet pas de détecter avec précision les très faibles courants traversant l’épaisseur 
d’oxyde lorsque le champ électrique appliqué n’est pas suffisamment fort. 
Le domaine en tension pour lequel le courant est mesurable est donc limité par la 
résolution de l’équipement. On peut cependant comparer les densités de courants en 
reprenant la surface extrapolée au § 4.1.1, qui était de 1 nm² pour l’interface Si / SiO2. On 
représente donc sur la figure 4.18 les densités de courant pour les deux échelles, en 
reprenant la surface effective de contact entre la pointe et la surface de 1 nm², pour le Si 
(type N++) / SiO2 à différentes épaisseurs (1.2, 2.0 et 3.0 nm). 
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Figure 4.18 : caractéristiques J-V sur Si (type N++) / SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 nm) pour une capacité de surface 
2500 µm² (traits pleins), et au C-AFM (pointillés) dont la pointe est estimée à 1 nm². 
 
D’après la figure 4.18 il semble que pour les trois épaisseurs de SiO2, la densité de 
courant soit comparable, comme le montrent les régressions théoriques d’un courant de 
type tunnel puis Fowler-Nordheim [Simmons1963] [Simmons1963-b] [Murrell1992] 
[Porti2001] [Porti2001-b] reliant les mesures des différentes échelles [Olbrich1998]. Ce 























































, où q est la charge de l’électron, h la constante de Planck, φb la hauteur de barrière 
entre Si et SiO2, m* est la masse effective de l’électron dans l’oxyde, et E = V/d le champ 
électrique appliqué aux bornes de cet oxyde. CFN = 1 si la tension V est inférieure à la 
hauteur de barrière considérée (conduction de type tunnel direct), sinon CFN = 0 
(conduction de type Fowler-Nordheim) [Halimaoui1997] [Vogel1998]. 
La surface effective de contact entre la pointe et la surface, estimée à 1 nm² au § 
4.1.1 par la statistique du champ de claquage, permet donc aussi de retrouver les 
caractéristiques courant-tension aux deux échelles. Ceci vient donc confirmer la validité de 
notre approche. 
Quant à l’évolution de la masse effective, qui diminue lorsque l’épaisseur augmente 
[Städele2003], ceci est une caractéristique pouvant être liée à la structure de l’oxyde 
proche des interfaces et donnant lieu à des contraintes géométriques entre les liaisons. 
 
Dans le cas de la figure 4.18 (structure MOS), il faut tenir compte de la chute de 
potentiel ψs dans le substrat de silicium. La tension appliquée Vgap est reliée à la tension Vi 
aux bornes de l’isolant [Sze]. 
 
fbsigap VVV ++= ψ  [4.9] 
 
, où Vfb est le potentiel de bandes plates. La chute de potentiel dans le 
semiconducteur se calcule classiquement en résolvant l’équation de Poisson : 
 










−=  [4.10] 
 
, où εs est la permittivité du semiconducteur et ρ(x) la densité de la charge d’espace 
donnée par : 
 
)()( npNNqx AD −+−= −+ρ  [4.11] 
 
, avec ND+ et NA- les densités des donneurs et accepteurs ionisés. La concentration n 
et p d’électrons et de trous, dans l’approximation de la statistique de Boltzmann, s’écrit 





sepp βψ−= 0  
[4.12] 
 
, avec n0 et p0 les densités d’électrons et de trous dans le semiconducteur à 





dE ψ−=  [4.13] 
 
, et suite à l’intégration de l’équation de Poisson on obtient le champ Es à la 
surface : 
 



















kTE βψβψ βψβψ  [4.14] 
 





L sD =  [4.15] 
 
La charge Qs en la surface est donnée par le théorème de Gauss : 
 
sss EQ ε−=  [4.16] 
 
, ce qui permet de calculer le potentiel Vi aux bornes de l’isolant en fonction de sa 








=  [4.17] 
 
Cette dernière relation entre Vi et ψs permet d’exprimer Vi en fonction de Vgap en 
utilisant [4.9]. Nous pouvons donc représenter sur la figure 4.19 le potentiel ψs en fonction 
de la tension appliquée Vgap (graphique de gauche), ou la tension Vi aux bornes de l’isolant 
en fonction de Vgap (graphique de droite). Les différentes épaisseurs de SiO2 (1.2, 2.0 et 3.0 
nm) et dopages du substrat de silicium (5x1016 et 2x1019 cm-3) étudiés lors de cette étude 
sont représentés sur ces graphiques. 
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Figure 4.19 : chute de potentiel ψs dans le substrat (à gauche) et tension Vi aux bornes de l’isolant (à 
droite) en fonction de la tension Vgap appliquée sur l’empilement MOS. 
 
De plus, les électrodes supérieures étant différentes à chacune des deux échelles 
(TiN pour le cas standard, diamant au C-AFM), nous devons prendre en considération cette 
différence du potentiel de bandes plates. Pour cela nous avons supposé l’absence de 
charges dans l’oxyde et des états d’interfaces. Pour un semiconducteur de type N, le 




























χφ  [4.17] 
 
, où ni est la concentration de porteurs intrinsèques, Eg le gap du silicium et φm est le 
travail de sortie de la pointe diamant précédemment évalué à 4.45 eV au § 4.1.3. Le 
potentiel de bande plate pour la structure étudiée par C-AFM (électrode diamant) est donc 
de 0.39 V. Dans le cas standard (électrode TiN) ce potentiel vaut 0.64 V. 
Nous avons donc corrigé le graphique de la figure 4.18 en décalant les mesures par 
C-AFM de la différence des deux potentiels ∆Vfb = 0.25 V par rapport au cas standard. 
Notons que la différence relative du potentiel de bandes plates n’est pas affectée par la 
charge dans l’oxyde ni par les états d’interfaces car ce sont les mêmes dans les deux cas. 
La seule différence supplémentaire pourrait donc provenir d’une charge entre la pointe 
AFM et la surface de l’oxyde. C’est la seule hypothèse faite ici et qui semble raisonnable 
grâce à l’utilisation de l’ultravide et la préparation minutieuse des échantillons. 
 
4.4.2 – Courant d’après claquage HBD 
 
Ce courant, noté 3 sur la figure 4.17, peut s’interpréter dans le cadre de 
l’interprétation filamentaire à celui circulant à travers le chemin conducteur créé lors du 
claquage. Il est comparable au courant traversant une résistance R (conduction ohmique), 
dont la caractéristique en courant est linéaire avec la tension [Miranda2004-c]. Notons que 
cette caractéristique linéaire est commune aux échelles micrométriques et nanométriques. 
Nous avons comparé ces caractéristiques de la même manière que précédemment (§ 4.4.1). 
Le schéma de la figure 4.20 exprime la résistance R mesurée après claquage HBD, en 
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fonction de l’épaisseur d de l’oxyde, de la résistivité ρ et de la section S du filament 














Figure 4.20 : schéma représentant le chemin conducteur créé après claquage HBD, avec à droite la 
correspondance théorique du calcul de la résistance du fil créé. 
 
Notons qu’expérimentalement la résistance augmente proportionnellement à 
l’épaisseur d’oxyde ce qui va dans le sens de l’hypothèse d’un tel chemin conducteur. 
Aussi dans le cas du TiN / HfO2 (4 nm), les mesures avec l’AFM donnent des mesures de 
résistances allant de 1 à 5 MΩ (<RAFM> ~ 3 MΩ), tandis qu’avec les capacités de tailles 
macroscopiques cette résistance se situe plutôt entre 10 et 25 Ω (<Rmacro> ~ 15 Ω). Notons 
également une quasi-indépendance de la valeur de la résistance Rmacro avec la surface de la 
capacité, ce qui implique un filament de section bien inférieure à la surface des électrodes. 
Les graphes de la figure 4.21 montrent ces mesures de résistance. 
 
  
Figure 4.21 : à gauche, caractéristiques I-V après claquage HBD sur TiN (recuit) / HfO2 (4 nm) par C-AFM. A 
droite, résistances mesurées sur des capacités de surfaces s’étalant de 25 à 640 000 µm² aux deux épaisseurs. 
 
Le tableau de la figure 4.22 illustre les rapports entre les deux échelles et les 
épaisseurs d’oxyde dans le cas des claquages HBD sur TiN / HfO2. 
 
 
Si le rapport des résistances est l’inverse du rapport des surfaces on retrouve bien 
un ordre de grandeur entre les deux surfaces de près de 106 (µm²/nm²). Ainsi en 
<RAFM> ~ 3 MΩ 
<Rmacro> ~ 15 Ω 
 SAFM ~ 5.10-6 x Smacro 
Rmacro-4nm ~ 15 Ω 
Rmacro-6nm ~ 23 Ω 
 
+ 50 % épaisseur 
+ 50 % résistance 
Figure 4.22 : dépendance de la surface et de l’épaisseur dans la mesure de la résistance du chemin 
conducteur créé après claquage HBD sur TiN / HfO2. 
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considérant le chemin créé ayant une surface de 1 à 50 nm² dans le cas des mesures au C-
AFM, celle-ci serait alors comprise entre 0.2 et 10 µm² à l’échelle macroscopique, soit 
nettement inférieure à la surface initiale de la capacité macroscopique. Ceci correspond à 
l’idée que l’on se fait du claquage, un évènement localisé qui dépendrait du point le plus 
faible de l’oxyde situé sous la surface de l’électrode. Nous pouvons aussi en conclure que 
la résistivité du filament serait proche de celle du silicium. 
Suñé a déterminé une section de filament inférieure à 100 nm² [Suñé1998] 
[Suñé1999] [Suñé2000], ce qui va dans l’ordre de grandeur de notre étude et de la 
littérature [Miranda1998] [Miranda2000] [Miranda2000-b] [Miranda2001] [Porti2001-e] 
[Ranjan2006]. 
Ceci correspond aux différentes études faites par le passé, concernant l’impact du 
claquage à la surface de l’oxyde. En effet, différentes observations conduisent à la création 
d’un chemin conducteur sur une plus faible surface que la capacité, de l’ordre de quelques 
µm² seulement. Ceci a été observé après suppression de l’électrode métallique, la surface 
de l’oxyde présentant alors un cratère à l’endroit même du claquage, celui-ci reliant 
auparavant les deux électrodes électriquement [Klein1966] [Lombardo1999] [Jain2002]. 
Selon ce constat, il existe donc une surface plus faible que la capacité initiale où le 
claquage s’initie plus rapidement, et c’est aussi selon cette hypothèse que la notion de pré-
claquage, et donc du claquage réversible (menant au CNAC), sera abordée par la suite. 
 
4.4.3 – Courant nanoscopique d’après claquage (CNAC) 
 
Ce courant (noté 4 sur la figure 4.17) peut formellement être ajusté par une 
caractéristique Fowler-Nordheim, mais est cependant plus élevé que le courant d’avant 
claquage, de plusieurs ordres de grandeur comme le montre la figure 4.23. Ces mesures 
sont comparables à celle de Wu et Cols [Wu2006] [Wu2008] qui les interprètent en 
supposant que l’épaisseur d’oxyde après le claquage ou suite à plusieurs passages du 
courant au même point de mesure [Wu2006-b] est réduite.  
On compare sur la figure 4.23 les caractéristiques I-V moyennes sur TiN / HfO2 
aux trois épaisseurs (4, 5 et 6 nm). Les courbes en pointillées sont les premières mesures 
menant au claquage. Celles en traits pleins représentent le CNAC. 
 
 
Figure 4.23 : caractéristiques I-V moyennes sur TiN (recuit) / HfO2 (4, 5 et 6 nm). Les pointillés 
représentent le courant d’avant claquage, les traits plein le CNAC. 
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On note sur ces caractéristiques qu’une importante augmentation du courant a lieu 
entre les mesures d’avant claquage et le CNAC. La seconde observation concerne le peu de 
différences entre les CNAC pour différentes épaisseurs. Un courant tunnel ou Fowler-
Nordheim devrait dépendre de l’épaisseur de manière beaucoup plus importante (équation 
[4.8]). Cette quasi indépendance des caractéristiques courant-tension vis-à-vis de 
l’épaisseur n’est pas simplement cohérente avec une simple réduction d’épaisseur. On 
pourrait plutôt supposer qu’il existe une épaisseur minimale après l’avènement du chemin 
de conduction [Chen2000]. Cette idée n’est pas neuve et un modèle l’a déjà exprimé dans 
le cas des courants mesurés après stress (SILC) sur des condensateurs standards dès 1996 
[Thèse-Brière1996] [Halimaoui1997]. 
C’est ce modèle qui est présenté sur la figure 4.24. On suppose que le courant est la 
superposition d’une part, d’un courant de fuite J1 traversant le diélectrique d’épaisseur d1 et 
de surface S1 et d’autre part d’un courant J2 entre l’extrémité du chemin de conduction de 








Figure 4.24 : schéma du modèle utilisé dans la simulation du CNAC, où un chemin conducteur est initié 
localement à travers l’oxyde. 
 
Le courant total s’exprime comme la somme des deux courants : 
 
221121 ..).( JSJSJSS total +=+  [4.18] 
 
Dans ce modèle, la conduction est supposée du type Fowler-Nordheim, dont la 






= ²..  
[4.19] 
 
Le champ électrique appliqué étant noté E, puis A et B deux constantes dépendant 
néanmoins la surface S, de la charge q et de la masse effective m* de l’électron, de la 
barrière de potentiel φb, et de la constante de Planck h. L’ensemble des contraintes du 
modèle sont résumées dans le tableau de la figure 4.25. 
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Surface S1 S2 
Epaisseur d1 d2 < d1 




































































































= , où q est la charge de l’électron, h la constante de Planck, et φn la 






= , où m* est la masse effective de l’électron dans l’oxyde. 
CFN = 1 si la tension V est inférieure à la hauteur de barrière considérée (conduction 
de type tunnel direct), sinon CFN = 0 (conduction de type Fowler-Nordheim). 
Figure 4.25 : tableau récapitulatif des deux courants intervenants dans le modèle. 
 
Nous cherchons les valeurs de S2 et d2 par ajustement du courant sur les 3 
caractéristiques de la figure 4.26 pour les deux polarisations. Deux autres paramètres 
interviennent dans ce modèle, la masse effective et la hauteur de barrière. Cependant, les 
ordres de grandeur ainsi que la tendance du courant théorique obtenu collent presque 
parfaitement aux mesures expérimentales, suivant parfois les plus infimes variations du 
courant en fonction de la tension appliquée. 
 
 
Figure 4.26 : superposition de la moyenne des CNAC mesurés sur TiN (recuit) / HfO2, ainsi que les 
courants théoriques (en pointillés noir) pour chacun d’eux. 
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La figure 4.26 montre les meilleurs ajustements obtenus, dans le cas du TiN (recuit) 
/ HfO2 aux trois épaisseurs testées (4, 5 et 6 nm). Les valeurs des ajustements des différents 
paramètres de la figure 4.26 sont listées dans le tableau de la figure 4.27. 
 
Surface S1 ~ 20 nm² S2 ~ 10 nm² S2 ~ 1 nm² 
Tension +/- Tension négative Tension positive Tension négative Tension positive 
Epaisseur (nm) 4 5 6 4 5 6 1.45 1.85 2.50 1.45 1.85 2.50 
Barrière (V) 2.50 2.50 2.50 2.25 2.25 2.25 1.50 1.65 1.90 1.86 2.40 2.90 
Masse effective 0.22 0.22 0.22 0.22 0.22 0.22 0.50 0.37 0.18 0.50 0.18 0.08 
Figure 4.27 : tableau récapitulatif des valeurs des paramètres intervenants dans le modèle, pour les 
régressions du CNAC sur TiN (recuit) / HfO2 (4, 5 et 6 nm). 
 
Comme nous l’avons vu au § 4.1.3 le travail de sortie en tension positive doit être 
inférieur de ~ 0.25 eV à celui extrait en tension négative (φtop = φbottom – 0.25 eV), ce qui 
explique la différence de hauteur de barrière extraite entre les deux polarisations. Pour 
l’interface Si / HfO2 le décalage de bande de conduction est de 1.4 eV [Robertson2004]. 
Comme l’affinité électronique de Si est de 4.07 eV [Sze] et que le travail de sortie de TiN 
est de ~ 4.7 eV on s’attend à une hauteur de barrière de 2 à 2.5 eV. Comme le montre ce 
dernier tableau, les paramètres sont nombreux à déterminer, et la modification de l’un peut 
être corrigée par un ajustement de l’autre. Nous avons donc fixé les paramètres 
d’épaisseurs d’oxyde, de hauteurs de barrière et de la masse effective pour le courant I1. 
Ceci détermine l’une des solutions possibles utilisant ce modèle théorique du courant. 
Bien sûr dans le cas du courant traversant la nouvelle épaisseur, cette dernière se 
révèle diminuée de plus de la moitié de son épaisseur initiale. Les hauteurs de barrière sont 
ici dépendantes de l’épaisseur, tout comme pour la masse effective de l’électron à travers 
l’oxyde. Cette observation peut s’appuyer sur la modification locale de l’oxyde lors de 
l’injection puis du piégeage de charges dans ce dernier, venant modifier les propriétés 
électriques locales du matériau. Une théorie liant la hauteur de barrière à la température a 
aussi été l’objet d’une étude [Schroeder2003] [Avellan2004] [Avellan2005]. 
Cette réduction d’épaisseur est perçue selon deux hypothèses : une réduction 
physique de l’épaisseur, par création d’un début de chemin conducteur au travers de 
l’oxyde, ou alors par une injection de charges à travers ce dernier, permettant une meilleure 
conduction des porteurs à travers lui. Le réel mécanisme intervenant étant probablement 
l’association de ces deux phénomènes, l’un entraînant l’autre. 
 
Un second modèle est cette fois-ci basé sur un chemin de percolation créé dans 
l’oxyde, et dont le courant évoluerait de site en site selon une loi en puissance [Roux1987] 
[Miranda1999] [Miranda1999-b] [Miranda2004] [Miranda2004-b] [Palumbo2005]. Ainsi, 
lorsque deux sites donneurs ou accepteurs (pièges à électron ou trou) sont voisins, la 
caractéristique en courant-tension entre ces deux sites peut être donnée par la relation 
suivante [Straley1984] [Houssa1998] [Houssa1998-b] [Houssa2000-b] : 
 
αirv .=  [4.20] 
 
, où r est la résistance de la liaison entre deux sites voisins, et α une constante. 
 
La caractéristique du système complet, c’est-à-dire de la capacité entière depuis une 
électrode vers la seconde, peut alors être décrite selon : 
 
αρ IV eff .=  [4.21] 
 
, où ρeff est cette fois-ci la résistance effective de la couche d’oxyde. 
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Les différents matériaux ont ainsi été comparés selon cette loi de puissance de la 
caractéristique I-V, pour les CNAC. Les courbes de la figure 4.28 présentent les différents 
paramètres ρeff et α utilisés pour les régressions. Nous avons noté la résistance effective ρeff 




Figure 4.28 : caractéristiques I-V des CNAC pour les différents matériaux, ainsi que les régressions (en 
pointillés) utilisant la loi de puissance basée sur un modèle de percolation. 
 
Cette loi suit très bien les courbes en courant-tension relevées avec l’AFM, ce qui 
appuie l’hypothèse de la création d’un chemin de percolation à travers l’oxyde 
[Porti2003], et dont les porteurs se déplacent d’un piège vers un autre voisin très proche 
[Wu2006-b] [Efthymiou2007]. Une variante de cette loi montre également son bon 
alignement avec les mesures de CNAC [Porti2005-b]. 
Les valeurs de ρeff et α déterminées par Houssa et Miranda sur des dispositifs MOS 
dont l’oxyde est de 4.2 nm sont proches de nos mesures. Ainsi ils trouvent un paramètre α 
compris entre 0.30 et 0.32, tandis que ρeff serait compris entre 200 et 700 V.A-α (et serait 
fonction de la quantité de charges injectées). Notre échantillon se rapprochant le plus du 
leur nous indique α ~ 0.33 et ρeff ~ 693 V.A-α. 
 
Cette loi en puissance basée sur la théorie d’un courant de percolation, traversant 
l’oxyde par saut de charge entre deux pièges voisins [Wu2006-b], reste néanmoins un 
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excellent modèle pour sa simplicité et la tendance générale du courant très bien suivie, 
pour plusieurs matériaux et à différentes épaisseurs. 
 
Diverses études sur le piégeage de charges sous l’application d’un courant de type 
tunnel [Chen1998] ont été menées par le passé, et toutes conduisent vers la modification du 
courant traversant l’oxyde [Shatzkes1978] [Zous1999] [Luo2006]. Ce phénomène, parfois 
comparé au soft-breakdown par les différents auteurs, tiens compte de la densité de défauts 
présents dans l’oxyde (donneurs ou accepteurs de charges) mais également du temps de 
charge appliqué aux bornes de la capacité lors de mesures de TDDB, puisque le piégeage 
de charges pourrait modifier les propriétés électriques locales de l’oxyde, comme par 
exemple modifier la forme de la barrière selon le signe des charges injectées [Lopez-
Villanueva1991] [ElRharbi1994] [Rosenbaum1996] [Thèse-Aziz2006]. La valeur de la 
permittivité peut également se voir modifiée localement [Besset2003]. 
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4.5 – Effet de la polarisation 
4.5.1 – Cyclages expérimentaux 
 
La figure 4.29 représente différentes caractéristiques I-V. Les empilements de Si 
(type P et N) / SiO2, TiN / ZrO2 et TiN / HfSiO sont ici succinctement représentés, 
permettant d’observer le cycle hystérésis de chacun selon le sens de départ du cycle. Le 
courant de fuite augmente après un claquage, laissant envisager une dégradation locale des 
propriétés isolantes de l’oxyde. 
 
    
Si (type P) / SiO2 (2 nm) Si (type N) / SiO2 (2 nm) TiN / ZrO2 (2 nm) TiN / HfSiO (4 nm) 
    
Figure 4.29 : cycles de caractéristiques I-V effectués sur plusieurs matériaux en fonction du sens de départ 
du cycle. 
 
Nous noterons toutefois les caractéristiques particulières réalisées sur Si (type P ou 
N) / SiO2 (2 nm) et dont le départ du cycle se déroule vers les tensions positives. Ainsi il 
n’y a pas de second claquage lors du cycle retour (indirect), et les nouvelles 
caractéristiques aller / retour se superposent. Il est possible que l’oxyde ait définitivement 
claqué (HBD), puis que l’on observe les propriétés semiconductrices d’un substrat de Si 
type P (2x1017cm-3) ou N (5x1016 cm-3). 
 
La figure 4.30 expose cette fois-ci les différents cycles observés sur TiN / HfO2 (4 
nm), selon une échelle linéaire du courant. Ainsi sur le graphique de gauche nous pouvons 
voir que les claquages se succèdent sans destruction irréversible de l’oxyde, laissant 
chacun observer un CNAC. Le graphique de droite expose la situation où un claquage de 
type HBD se produit au milieu du cycle. 
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Figure 4.30 : cycles de caractéristiques I-V effectués sur TiN / HfO2 (4 nm). A gauche le cycle se poursuit 
après chaque claquage, alors qu’à droite un claquage HBD est survenu. 
 
Comme dans le cas des tensions de claquage, autant pour leur dispersion que pour 
leur nature réversible ou non, le sens d’injection premier influe beaucoup sur les propriétés 
électriques de l’oxyde ou sur la création de défauts et pièges [Buchanan1991] 
[DiMaria1996] [Mondon2003] [Aguilera2007]. Nous rappelons sur la figure 4.31 le 
principe des successions de mesures avec l’effet des différentes polarisations effectuées 































Figure 4.31 : schéma de principe du sens et de l’ordre des mesures, avec à gauche un début de cycle vers 
les tensions négatives, et à droite vers les tensions positives. 
 
Dans le cas présent des mesures du courant, nous avons relevé la dispersion en 
tension des courants aller et retour notés 1-, 1+, 2- et 2+. Nous représentons cette fois-ci en 
rouge les mesures aux tensions positives, et en bleu celles négatives. L’indice 1 représente 
une mesure directe, l’indice 2 une mesure indirecte (2nd passage). 
 
4.5.2 – Dispersion 
 
Ce cycle se faisant succéder deux claquages n’a pu être observé qu’à l’échelle 
nanométrique, où il semble que l’oxyde garde certaines propriétés isolantes. Rappelons que 
dans le cas standard (macroscopique) tous les claquages se terminent par un court-circuit 
des deux électrodes (HBD). Les graphiques de la figure 4.32 représentent, à gauche d’une 
part, les tensions de claquage pour des tensions négatives (injection d’électrons depuis le 
substrat), puis à droite celles aux tensions positives, pour le TiN / HfO2 (4, 5 et 6 nm). Les 
cercles pleins correspondent aux mesures directes (tensions de claquage sur un oxyde 
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« frais »), tandis que les cercles vides sont les mesures indirectes (l’oxyde ayant déjà 
claqué à la tension inverse). 
Nous noterons Vbd1 la tension de claquage directe sur un oxyde « frais », et Vbd2 la 
tension de claquage indirecte, mesurée après qu’un premier claquage ait eu lieu en sens 
opposé. Les exposants + ou – indiqueront ensuite le signe de la tension appliquée. 
 
  
Figure 4.32 : distribution des tensions de claquage pour le TiN / HfO2 (4, 5 et 6 nm). A gauche les mesures 
aux tensions négatives, à droite positives. Les courbes aux cercles vides correspondent aux secondes 
tensions de claquage (Vbd2), après qu’un premier claquage (Vbd1) à la tension inverse ait déjà été effectué. 
 
Aux deux polarisations, nous observons des tensions de claquage directes Vbd1 qui 
sont peu dispersées puisque l’oxyde est considéré comme « frais ». 
Si l’on regarde le graphique de gauche de la figure 4.32 correspondant aux 
claquages négatifs (Vbd-), on s’aperçoit qu’il y a peu de différences entre les mesures 
directes (Vbd1-) et indirectes (Vbd2-). Par conséquent le premier claquage Vbd1+ n’influence 
que très peu le second Vbd2- et seule une légère dispersion supplémentaire ajoutée à une 
baisse de la tension de claquage intervient dans ce cas là. 
Par contre en regardant le graphique de droite de la figure 4.32 (Vbd+), on s’aperçoit 
que les tensions de claquage indirectes (Vbd2+) sont très fortement dispersées par rapport 
aux Vbd1+. Par conséquent le premier claquage Vbd1- dégrade énormément les propriétés 
diélectriques de l’oxyde. 
 
Concernant maintenant la dispersion des mesures de courant, le chapitre précédent 
a montré une très forte dispersion du courant noté 2+ (cf. figure 4.31). La figure 4.33 
reprend cette observation dans le cas du TiN / HfO2. Les courants mesurés lors d’une 
mesure directe (notés 1- et 1+) possèdent une très faible dispersion puisque l’oxyde est 
considéré comme « frais ». 
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Figure 4.33 : écart-type moyen du courant selon la polarité et l’ordre historique d’injection (direct ou 
indirect), ici pour TiN / HfO2. 
 
Rappelons qu’après un premier claquage Vbd1+, le claquage suivant Vbd2- conserve 
l’allure générale définissant la rupture diélectrique, c’est-à-dire subissant une brusque 
augmentation du courant (cf. figure 3.43). Cette caractéristique est semblable à celle 
observée sur un oxyde frais, mais il s’agit pourtant de la mesure notée 2- qui est très peu 
dispersée. Par ailleurs les claquages Vbd2+ ont une allure dégradée du modèle définissant la 
rupture diélectrique puisque la montée en courant se fait par sauts successifs, générant 
alors un plus grand niveau de fuite à travers l’oxyde (cf. figure 3.43). Cette fois ci il s’agit 
de la mesure très dispersée notée 2+ (figure 4.33). 
Rappelons maintenant la proportion nettement plus importante de claquage HBD 
survenant aux tensions positives (Vbd1+). En effet, 95 % de ceux-ci surviennent après une 
telle polarisation (cf. § 3.3.2.c). De plus, chacun de ces claquages apporte une modification 
de la topographie puisque l’on y observe une bosse de quelques nanomètres de haut. 
D’après la théorie du DBIE (cf. § 4.2), une forte élévation de température localisée au 
point de claquage en serait la cause. 
 
Notre étude est cependant limitée par l’absence de mesures successives pour une 
même polarisation. En effet, jusque là notre cycle se faisait se succéder une mesure 
positive puis négative (ou l’inverse). Néanmoins nous pouvons avec nos résultats exposer 
un point de vue intéressant sur la dégradation et la création du chemin conducteur à travers 
l’oxyde selon le sens d’injection des électrons, et pour cela nous devons poser certaines 
hypothèses. 
Supposons que la dispersion des tensions de claquage Vbd2 soit corrélée à la 
dispersion spatiale des chemins de conduction. Ces derniers sont causés par le transfert 
d’électrons au travers de l’interface diélectrique / électrode. Le nombre de chemins doit 
donc croitre avec la surface concernée par ce transfert. Plus cette surface est grande, plus le 
nombre de chemins croît et donc la dispersion spatiale des chemins de conduction croît 
avec la surface de transfert, ce que l’on a représenté sur le schéma de la figure 4.34. 
 











Figure 4.34 : schéma de la création de chemins de conduction à travers l’oxyde, en fonction du sens 
d’injection des électrons et de la polarisation des claquages directs (Vbd1). 
 
Dans le cas de l’oxyde frais, Vbd1 présente une dispersion similaire quel que soit le 
sens de polarisation. Si désormais nous avons Vbd1- (par définition on aura Vbd2+), on 
suppose que les chemins sont créés à partir de l’électrode inférieure et sont liés à 
l’injection d’électrons à partir du substrat (figure 4.34). Dans ce cas la surface concernée 
est probablement plus grande que celle de l’électrode supérieure (pointe), et il en résulte 
une dispersion spatiale σ- des chemins de conduction. Dans le cas opposé c’est-à-dire pour 
Vbd1+, les chemins sont cette fois créés à partir de la pointe qui présente une surface 
moindre et entraine par conséquent une dispersion σ+ < σ- des chemins. Comme σ- 
correspond à Vbd1- et σ+ à Vbd1+ alors la dispersion de Vbd2+ doit être supérieure à la 
dispersion de Vbd2-, ce qui se vérifie expérimentalement. Ce point de vue présente 
cependant une difficulté dans la compréhension des dispersions mesurées par rapport à 
l’hypothèse de la surface occupée par les chemins. En effet, en considérant une section des 
chemins non négligeable devant l’épaisseur d’oxyde, ceux-ci ne devraient pas être aussi 
nombreux qu’espéré pour atteindre une telle dispersion. 
Nous pouvons cependant émettre d’autres hypothèses dans le but de comprendre 
cette dégradation de l’oxyde non symétrique du point de vue de la polarisation. Ainsi le 
problème de symétrie auquel nous faisons face pourrait cette fois ci être corrélé à la nature 
différente des électrodes (diamant et TiN), plutôt que sur leur surface effective (pointe / 
oxyde, ou oxyde / substrat). 
Reprenons nos premières observations et supposons qu’il reste après claquage une 
épaisseur d’oxyde « frais ». Il s’agirait du cas où l’on observe une tension Vbd2 < Vbd1, et où 
la tension de claquage Vbd2 se déclencherait selon le modèle classique de la rupture 
diélectrique, c’est-à-dire en subissant une brusque augmentation du courant. Nous ne 
retrouvons ces observations précises que dans le cas d’un claquage Vbd1+ puis Vbd2- (cf. 
figure 3.43). Par contre dans le cas inverse (Vbd1- puis Vbd2+) nous observons de fortes 
fuites du courant et la tension Vbd2+ est atteinte par sauts successifs du courant. Ceci nous 
amène à la seconde hypothèse, où des défauts auraient été créés dans le volume d’oxyde. 
Jouant le rôle de pièges à électrons ils favoriseraient une conduction par saut de proche en 
proche, et nous n’observerions plus de montée brusque du courant jusqu’au claquage. La 
dispersion traduirait alors le fait qu’un électron rencontre ou non un piège sur son parcours. 
Bien que nous ne puissions déterminer la nature des dits défauts, le problème non 
symétrique observé pour le courant menant au claquage Vbd2 laisse supposer que ces 
défauts soient injectés par l’une ou l’autre électrode. Dans notre cas ils auraient été induits 
lors d’un claquage Vbd1- c’est-à-dire pour des électrons se déplaçant du substrat vers la 
pointe. Ils pourraient alors provenir du substrat de silicium, de l’électrode métallique, ou 
des différentes interfaces. Nous schématisons ce point de vue sur la figure 4.35. 
 











Figure 4.35 : schéma de la dégradation ou de la création d’un chemin conducteur à travers l’oxyde, en 
fonction du sens d’injection menant au premier claquage (Vbd1). 
 
Dans les deux cas (cf. figures 4.34 et 4.35), la création d’un « unique » chemin 
après Vbd1+ coïnciderait avec l’observation pour cette polarisation de 95 % des claquages 
HBD. La plus forte densité de courant apporterait un effet Joule plus important, d’où l’on 
en tire également le gonflement du substrat (DBIE) et l’apparition des bosses. Ceci pourrait 
s’expliquer soit par l’effet de pointe [Coelho], soit par la différence des travaux de sortie 
(cf. § 4.1.3), qui induisent une densité de courant supérieure en polarisation positive. 
Toutefois, ceci ne remet pas en cause la densité de défauts intrinsèques déterminée au § 
4.1.6 puisque celle-ci a été calculée à partir des tensions de claquage directes (Vbd1), c’est-
à-dire obtenues sur un oxyde frais. La surface de la capacité micrométrique étant grande 
devant la section du filament, la densité de courant dans ce dernier est beaucoup plus 
grande que pour une capacité nanométrique. Ainsi c’est l’élévation de la température par 
effet joule qui serait responsable du HBD systématique lors des mesures micrométriques et 
occasionnel pour les capacités nanométriques. 
Les courants nanométriques après claquage (CNAC) observés systématiquement 
pour tous les matériaux étudiés ici suggèrent un effet d’hystérésis (cf. figures 4.29 et 4.30). 
Une suite naturelle de ce travail serait donc d’entreprendre des balayages en tension 
répétés. L’explication de l’effet d’hystérésis dans l’hypothèse du chemin de percolation 
serait probablement la création du filament conducteur réversible tant que l’effet Joule 
reste limité du fait de la faible surface des électrodes. Cet effet de réversibilité peut 
probablement s’apparenter a un effet dit de forming [Deamaley1970] utilisé dans les 








Cette étude s’inscrivait dans le cadre des mesures électriques par sonde locale. 
Celles-ci présentent en principe deux avantages. Du point de vue pratique il est intéressant 
de pouvoir évaluer la fiabilité et le courant de fuite des diélectriques sans la réalisation 
coûteuse de structures intégrées. D’un point de vue plus fondamental nous souhaitions 
pouvoir observer et mesurer la rigidité diélectrique et les courants de fuite à l’échelle 
nanométrique. 
 
La question de départ de cette étude était donc d’évaluer à quel point les mesures 
effectuées aux deux échelles nanométrique et standard (µm² au mm²) étaient comparables, 
et par la suite ce que les mesures à l’échelle nanométrique pourraient apporter par rapport 
au cas standard. Pour cela, nous avons utilisé un AFM en mode de conduction (C-AFM) 
fonctionnant sous ultravide, puis mis au point un protocole expérimental nécessitant 
l’optimisation de la préparation des échantillons, des contacts et des pointes. Par exemple 
nous avons vérifié la nécessité d’utiliser des pointes diamant dopé B (plutôt que des 
pointes PtIr) pour obtenir des mesures de courant cohérentes et reproductibles. 
Nous avons ensuite effectué des comparaisons systématiques entre des échantillons 
standards de capacités MIM et MOS de qualité industrielle et des films minces 
correspondants par C-AFM. Les mesures aux deux échelles s’avèrent comparables si l’on 
considère que la surface de contact entre la pointe AFM et le diélectrique est de l’ordre du 
nm². 
 
Nous nous sommes focalisés sur la comparaison des champs de claquage aux deux 
échelles en mettant au point des cartographies de courant à l’aide du C-AFM. Ces 
cartographies ont été ensuite comparées systématiquement aux cartographies de claquage 
effectuées sur des plaques de 200 et 300 mm comportant les structures MIM et MOS 
standards correspondantes. 
Nous avons pu démontrer expérimentalement que l’ensemble des mesures de 
valeurs des tensions de claquage suivait la même loi de probabilité de Weibull, pour une 
surface de contact entre pointe et surface de l’oxyde variant entre 1 et 10 nm² selon la 
rugosité du substrat. Ce résultat concerne aussi bien les structures MOS (Si type P et N / 
SiO2) que MIM TiN / HfO2, TiN / HfSiO et TiN / ZrO2. Autrement dit la distribution de 
champ de claquage entre les surfaces nanométrique et standard suit une loi d’échelle dont 
la puissance est le rapport des surfaces, et cela jusqu’à l’échelle du nm². En conséquence le 
nombre de sites pouvant donner lieu au claquage reste important même à l’échelle 
nanométrique car sinon la loi d’échelle ne serait pas vérifiée expérimentalement. Ainsi 
pour une surface de l’ordre du nm², on évalue à ~ 3 x 1022 cm-3 la densité de défauts 
responsables du claquage qui est très proche de la densité atomique typique d’un solide. Le 
champ de claquage mesuré par C-AFM serait donc très proche du champ de claquage 
intrinsèque de l’oxyde. De fait, les champs de claquage moyens mesurés à l’échelle 
nanométrique sont typiquement deux à trois fois supérieurs à leurs équivalents mesurés sur 
des structures standards. Ces observations ont pour conséquence qu’une interprétation 
physique de la rupture diélectrique doit rendre compte des densités de sites et des valeurs 
de champs mesurées à cette échelle et non à l’échelle standard. Finalement le C-AFM se 
comporte comme un microscope statistique dont le grossissement est le rapport des 
échelles. 
 
L’utilité du microscope réside aussi dans la possibilité d’observer des phénomènes 
inaccessibles aux échelles standards. Dans le cas présent l’observation est celle d’un 
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courant après claquage qui contrairement aux observations standards n’est pas ohmique 
(dans certains cas on observe bien un courant ohmique qui correspond au cas standard pour 
une résistance inversement proportionnelle à la surface de contact et qui suit donc l’échelle 
des surfaces). Ce courant que nous avons dénommé CNAC (Courant Nanoscopique Après 
Claquage) possède la propriété d’être quasi-indépendant de l’épaisseur d’oxyde. Les 
caractéristiques courants-tensions sont en effet pratiquement identiques pour des épaisseurs 
variant entre 4 et 6 nm de HfO2 par exemple. Pour ces épaisseurs le courant devrait 
fortement dépendre de l’épaisseur ce qui nous a poussé à considérer l’hypothèse d’un 
courant filamentaire. Deux modèles théoriques permettant de reproduire ce courant ont été 
utilisés. Dans les deux cas l’hypothèse d’un courant filamentaire s’est avérée en accord 
avec l’expérience. Ce courant est en partie réversible lorsque l’on inverse le sens de 
balayage en tension après claquage et cela pour toutes les structures MOS et MIM 
étudiées. Le fait qu’un courant filamentaire ne s’observe pas à l’échelle standard 
s’expliquerait par l’augmentation de la densité de courant dans le filament, supérieure dans 
le cas de structures standards, entrainant une augmentation considérable de sa température. 
Après les mesures de claquage, on observe une image qui correspond à des bosses en 
chaque point de mesure des cartographies. L’image de cette bosse demeure identique quel 
que soit la polarisation de la pointe, excluant un effet de charge. Cette observation a déjà 
été expliquée par un effet d’épitaxie du substrat assistée par claquage (DBIE) et nécessite 
le passage d’un courant dans un filament conducteur traversant l’oxyde jusqu’au substrat, 
ce qui confirme aussi l’hypothèse filamentaire. Finalement on peut conclure avec un degré 
de confiance raisonnable que le C-AFM sous ultravide permet de mettre en évidence et de 
caractériser un courant filamentaire qui est à l’origine de la rupture diélectrique et dont la 
réversibilité observée à l’échelle nanométrique reste à confirmer. 
 
En résumé les objectifs de cette thèse ont été atteints. La loi d’échelle de la 
statistique des champs de claquage montre que l’utilisation de notre méthode à la fiabilité 
des oxydes de grille et des oxydes pour condensateurs MIM-DRAM sans étapes coûteuses 
de photolithographie et gravure est possible en principe. A condition d’étendre ces mesures 
sur des équipements industriels sans les contraintes de l’ultravide, cette méthode pourrait 
permettre des gains de productivité substantiels. Du point de vue de la compréhension des 
mécanismes de claquage, les mesures réalisées à l’échelle nanométrique nous ont apporté 
des valeurs de densités de sites de claquage et de champs de claquage jusqu’alors ignorées, 
permettant ainsi que de confirmer et de caractériser les courants filamentaires à l’origine de 
la rupture diélectrique. 
La suite logique de ce travail serait d’étudier la réversibilité nanoscopique de ce 
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AFM Atomic Force Microscopy 
ALD Atomic Layer Deposition 
C Capacité 
C-AFM Conductive Atomic Force Microscopy 
CNAC Courant Nanoscopique Après Claquage 
Cox Capacité surfacique de l’oxyde 
C-V Caractéristique capacité-tension 
d Epaisseur d’oxyde 
DBIE Dielectric Breakdown Induced Epitaxy 
DRAM Dynamic Random Access Memory 
E Champ électrique 
Eappliqué Champ électrique appliqué aux bornes de la capacité 
Ebd Champ de claquage 
Ec Energie de la bande de conduction 
EF Energie du niveau de Fermi 
EFM Electrostatic Force Microscopy 
Eg Energie du gap 
Eloc Champ électrique local 
EOT Equivalent Oxide Thickness 
Ev Energie de la bande de valence 
f Fréquence 
FL Force Latérale 
FN Force Normale 
GPIB General Purpose Interface Bus 
h Constante de Planck 
HBD Hard BreakDown 
HOPG Highly Ordered Pyrolytic Graphite 
I Courant 
IC Integrated Circuit 
IR Infra-Rouge 
ITRS International Technology Roadmap for Semiconductors 
I-V Caractéristique courant-tension 
J Densité de courant 
k Constante de Boltzmann 
LD Longueur de Debye 
LETI Laboratoire d’Electronique et des Technologies de l’Information 
m* Masse effective de l’électron 
MEB Microscopie Electronique à Balayage 
MIM Metal-Insulator-Metal 
MOCA Metal Oxide CApacitor 
MOCVD Metal-Organic Chemical Vapor Deposition 
MOS Metal-Oxide-Semiconductor 
MOSFET Metal-Oxide-Semiconductor-Field-Effect-Transistor 
n0 Densité d’électrons à l’équilibre 
ni Concentration de porteurs intrinsèques 
NA Densité d’accepteurs 
ND Densité de donneurs 
P Constante de Stefan-Boltzmann 
p0 Densité de trous à l’équilibre 
PVD Physical Vapor Deposition 
Glossaire et abréviations 
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q Charge de l’électron 
Qbd Charge au claquage 
Qox Charge dans l’oxyde 
R Résistance 
ReRAM Resistive Random Access Memory 
RF Radio-Fréquence 
R-L-C Résistance-Inductance-Capacité 
RMS Root Mean Square 
RTO Rapid Thermal Oxidation 
S Surface de la capacité 
SBD Soft BreakDown 
SILC Stress Induced Leakage Current 
STM Scanning Tunneling Microscopy 
T Température 
t Temps 
TDDB Time Dependent Dielectric Breakdown 
TEM Transmission Electron Microscopy 
UHV Ultra High Vacuum 
ULN Potentiel de Lennard-Jones 
USB Universal Serial Bus 
V Tension 
Vbd Tension de claquage 
Vfb Tension de bande plate 
Vgap Tension de substrat 
Vgate Tension de grille 
Vi Tension aux bornes de l’isolant 
β Pente de Weibull 
χ Affinité électronique de l’oxyde 
ε Constante diélectrique 
ε0 Permittivité du vide 
φb Hauteur de barrière 
φbottom Travail de sortie de l’électrode inférieure 
φm Travail de sortie du métal 
φsc Travail de sortie du semiconducteur 
φtop Travail de sortie de l’électrode supérieure 
ρ Résistivité 
ρeff Résistance effective 





Propriétés électriques à l’échelle nanométrique des 
diélectriques dans les structures MIM et MOS. 
 
Cette étude s’inscrit dans le cadre de la caractérisation électrique par sonde locale de 
dispositifs Métal-Oxyde-Semiconducteur et Métal-Isolant-Métal. L’enjeu est de comparer les 
caractéristiques de conduction et de rigidité diélectrique aux échelles nanométrique et 
macroscopique, dans le but d’évaluer ces caractéristiques sans la réalisation coûteuses de structures 
intégrées. Un microscope à force atomique en mode de conduction (C-AFM) fonctionnant sous 
ultravide a été utilisé, et un protocole expérimental couplant des mesures électriques standards de la 
microélectronique industrielle et les mesures à l’échelle nanométrique a été mis en œuvre. La 
méthode a été appliquée aux jonctions Silicium / oxyde de Silicium ainsi que Nitrure de Titane / 
oxydes d’Hafnium, de Zirconium et silicate d’Hafnium. La comparaison systématique des mesures 
s’avère fiable si l’on considère une surface de contact entre la pointe et le diélectrique de l’ordre du 
nm². Il a été démontré que l’ensemble des mesures des tensions de claquage suivait la même loi de 
probabilité de Weibull, impliquant une densité de défauts responsables du claquage proche de la 
densité atomique d’un solide. Les champs électriques de claquage mesurés qui sont de deux à trois 
fois supérieurs aux mesures standards sont alors voisins du champ de claquage intrinsèque de 
l’oxyde. Le C-AFM a également permis de mettre en évidence un courant après claquage à la 
caractéristique non ohmique, possédant la propriété d’être quasi-indépendant de l’épaisseur 
d’oxyde et partiellement réversible. Ce courant inaccessible à l’échelle standard a été interprété à 
l’aide de deux modèles reposant sur l’hypothèse d’un courant filamentaire en accord avec nos 
expériences. La topographie après claquage est en accord avec une épitaxie du substrat assistée par 
claquage (DBIE), due à la densité de courant élevée dans le filament. 
 
Mots-clés : caractérisation électrique, microscopie à force atomique par conduction, 
nanoélectronique, microélectronique, ultravide, fiabilité, rigidité diélectrique, 
Métal-Oxyde-Semiconducteur, Métal-Isolant-Métal. 
 
 
